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C./\PTTULO 

l\) INTT~ODUCClON 

.!2l':JALrsrs DF: ACF:ROS POR /\.P,SORCION ATOJ•v!TCA 

Pocos n-iétoclos son tan adecuados pn.ra análisis rn.ctalúrgicos con-io 

las técnicas de absorción atórr1ica. En efecto, en esta clase de aná-

lisis son de la n-iayor i1T1portancia la detcrrr1inación de elem en.tos en 

bajas concentra.cion.cs, ·ya sea elerr1.entos de aleación, ya in1purezas 

en presencia de 1..U1. porcentaje muy elevado de los elcn1cntos base de 

las aleaciones,. Esto provoca en análisis por n-iétodos quí1-i:"1icos. u.na 

necesidad de separaciones 5u1narn.ente tardadas y de interferencias 

que restan exactitud a ]as dcterrn.inaci.ones. Es cierto que los n.-:iétodos 

espectrográficos de ern.isión son, en rnuchos casos ideales., pero el 

precio del equipo lo hace prohibitivo para industrias i-r1edianas y pe-

que ñas .. 

Un compromiso que resolvió parte de los problemas anteriores, fué 

el método propuesto por Walsh en 1 955 y que desde entonces torn6 

el nombre de espectrofotometrla de absorción atÓn1.ica. En estos mé­

todos la muestra sin-iplemente se pesa. se disuelve y atomiza con la 

o 1as lámparas adecuadas. obteniendo u.na respuesta casi inmediata y 

sin. el uso de reactivos costosos .. En la industria metalúrgica ~ume:nta 
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incesanlen1C'ntc el u:-;1_-, y en1plco r]~ 1Y1Ptodn.s instru1Tlt"'nt.1les, espe­

t·ial1-i-1ent-í~ p<tr.i su control rutinario, y;:i que la. d.c~1n.-inda ele rt_~sultn­

dos en brc....-es lapsc>s es in"lpcrativa. 

I·:l co~tu del equipo PH aproxi1nada.n1enle l O vect_•s ntPnor que los ex-

peclrógrafos ópticos de lcc:tu1·a directa o el equipo autontático de 

fli_1oresccncia de rayos X,. y es posible lograr,. <'lcbido a las pocas 

interferencias una. precisión n--iuy adecuada. 

B) on.TET1VOS 

La indispensable calibración previa de los aparatos,. debe hacerse 

con surn.o cuidado para evitar errores contínuos y para tenerlos lis -

tos para su uso inn-icdiato,, por lo que se pensó en calibrar el equipo 

existente en la División de Estudios superiores de la Facultad de Qul-

mica para el análisis de elcrnentos de aleación en aceros,. contribu­

yendo a impulsar la Quln~ica AnallU.ca Inorgánica que se desarrolla 

en la División, así con-io facilitar a los metalurgistas interesados, 

el control y análisis de algunas de sus diversas aleacionesº 

C) FUNDAMENTO DEL METODO 

La base del método es la medición de la luz absorbida en la longitud 
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ele~ onda de una llnea dP rt>son;:inc·ia po1· 11J~; át:on1ns sin 1~x\·itar del 

clc-1T1Pnto .. Por lo tanto, lo~• P1Pn"""lf•ntos nn .~xrit;-1cln.s poi· si 111isn"'los 

pa t•a CI"Yl.isión po1- flan1a, pttL~dc-n no nhstant.t: clPtvr111inar:.;t• p(>l" ab-,:J­

sorci6n ~ic!n1.prE:· y cuando <·1 e~tadu a.tón1iL·c_) sea capa: ... ch_~ L"Xislir. 

A la tcn""'lperatur~ el<.· una fla.r-r1a norn·1.al dt0" airc..-·-acr-tilcno (o sin1ilar), 

sólo una fr;:\.cció:.:1 ni.u.y pC"qu.efia dt~ Lndos los áton1os ~e excita para 

en"lislón pu1· flarna; c1 99(~.~) pc-rn-,ancc(_• sin. excitar .. 

Por lo l:anto, la :-i.bsor<:ión debid<t ;)_ un<t. transición c1el PSta<lo C'lcc­

t1·ónico basal, a un nivel ele t.;>ncrgía n1á.s alto, es virlnalrnente una 

rncdida absoluta del núrncro de áto1T1os en la flan1a, y, por consi-

guicnte de la concentración del cl<:-ni.ento en una rrn .. 1cstra 0 

La flama puede con.siderarsc corrl.O si f·uera u.na pila. de gas á.bsorbcn­

te, como en la cspectrofotomctríaº El número de áton"l.os capacc-s de 

absorber cualqL1icr luz transl"'l"'liti<la de u.na longitud e.le onda apropiada, 

es proporcional al producto de la concentración. de estos áton-i.os en la 

flano.a y la longitud del trayecto de la luz a través de la flano.a. 

Una ventaja importante del método de absorci6n, descansa en el hecho 

de que éste consiste en la rnedición de la propo1~ción de dos intensida­

des: la intensidad de la ÍL1ente de la lrnea r:n.onocron"'lática en presencia 

de y en ausencia de átomos absorbentes..;-· Las proporciones son más 
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f(¡,·j1Ps d(~ n1<!dir ._·on cxactit-ud lns intensidades de emisión en uni­

dades absolutas .. 

La fotometría de absorción de flarna, está libre <lf.~ algL111.as inLc~rfc­

rencias sufridas por los rr1c!todos de en-üsiúa. Iln.sla donde los efcc -

tos observados en la crnisión, son debidos a las variaciones 1.~11 la 

distril:n1ción. de los átomos sobre los diversos estadof.': ele excitación, 

no tendrán su opositor en la absorción. que es debida a la transición 

del estado natural., la absorc:iún n.o será estrictan1ente dcpcndi ente de 

la temperatura de la flarna, excepto para a.segurar la redncción al es­

tado ató1nico y sicrr1pre que el núrncro de átorn.os ion.izados sea pcque­

ñ.o .. Sin embargo, algunos elen1cnt:os tiender1 a forrnar conJ.pncstos re­

fractarios en la flan-ia., para que así estén presentes n1oléculas rnás 

bien que áton,os. La estabilidad de los óxidos es el factor principal 

que restringe la detección de todos los elementos que tienen. llneas de 

resonancia accesibles. La disociación será xnás con1pleta en flanJ.as de 

oxígeno -acetileno. 

La interferencia de condensado-.fase afecta igualmente a cada r1""l.étodoº 

El uso de agentes de liberación o protectores por quelación influye en 

la absorción como en la emisión. con la ventaja de que la absorci6n no 



s. 

será perturbada con el espectro del agente <le li.bcra.ción. 

La interferencia espectral est-á disrY1inu.icla en los rnétodos de absor-

ción porque el ancho ele la banda del n"lonoc ron-iador C""S <"sencialmen -

te el ancho de la lrnca de err"'lisifnl. de la fuente. a saber O. 001 n-ru. 

Así~ las IL:n.eas m'-lY cercanas tales con-i0 la de Mg 2852. 1 y la clel 

Na 2852. 8 no presentan problen"'las en el traba.jo de absorción. 

P·ucdcn resultar interferencias físic;i..s proc:cdcntc.s del efecto de las 

características del soluto o del solvente en. la eficiencia o velocidad 

de transporte del analito dentro de la flar1:1.a .. Generalrncnte los sol-

ven.tes orgánicos mejoran. el grado de absorci6n - la eficiencia de la 

aton"'lizac.ión se rncjora. y se controlan la viscosidad y densidad del 

solvente - .. El n-:iejoramicnto en la señal es aproximadamente tres 

veces rriayor .. 
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C A F I T U L O II 

GENERALID-">-DES SOBRE J\.13SORC:ION I\_T011.11CA 

La teorla de la cspcctrofotorn.etrra ele absorción. atón-iica ha si.do pre-

... ¡.,..., sentada claramente por "\Valsh (1961) y Ehvcl.1 y Gi.cllcy (19(J2) . 

a) RELACION E'.'-TTRE LA ADSORCTON ATO::VHCA A CONCENTRACION 

A T 0.0.H C_'\. 

La descripci.Ón cst6. restringida a las re1acionr.-s Slsi_c·Zts r-r1a.s funda-

hipcrfina. que son discutida.s rr1Ss arnplianientP por J~.·Tit·chr-11 y Zcri-ianky 

(1934) y H.osse1ancl (1CJ3(1) . ./\ .. surnienclo un haz. pa1--alc~lo de <··nc-rgía ra-

<liante I a frccuenc·ia 
ov 

que pasa a t:ra·vé:s de v;i.po1 4 atórnico de 

L (cn-i) ele grueso. Si I'\. es la intensidad del h<t:-:. transniitido. el cae-

ficicnte de absorción. r..::: a frccucnci..:t. \> es definida por: 

I I
0

Y e - I-<.vl (a) 
V 

La dependei~cia de I<v en -;;¡ es determinada por el nivel de transición 

del electrón durante la absorción y en tales condiciones como son la 

temperatura, presión y ...._-an1.pos eléctricos que afectan los átomos. Es -

tos efectos se discuten a continuación. La relación ~ntrC': la concentra-



ción y el coeficiente de absorción. integrado es :....í clado por: 

2 
e 

1J'1C 

N f 
V (b) 

7. 

f = Potencia clcl os .... :il~dor (nÚY11.cro pror-r1cdio ele electrones por áto-

moque pueden ser excitados por la racliación incidente). 

Número de 6.ton1os por c.: c. los cu::1.lc8 son capaces de absor-

bcr en. el rango de f_rccl.lCncia 

e = \relocicl~cl c1c 1a li.tz. = 3 .:~: 1 O 
10 

cr11./scg. 

m = 1\ r 2.. s :;._ e 1 e et :- 0 ¡ l l \_: Z'c. =- ~l • ] =·~ ] o - 3 1 l:: g = 9 - -- 10-28 g 

e = Carga del electrón= -l. 80 x ]0-lO ucs. 

Considcr.:tndo unci.. transi.ció.n de un ~'+:::ido i con cncrgí::i... de excitación 

E
1

. El n.Úrncro ele átornos por c. El cual es cap;1.z ele absorber 

(Ny) está rcf'2rido al nú1--r1c1·0 ele lota.l de ftton""J.os pnr c. c. (l'T) por: 

N 
V 

P
1 

y Pj = Pesos cstadrsticos de los estados de la energía inicial y los 

otros estados de cncrf:L2.-. (F'or cjerr1plo: grados de clcgcneración ele 

los estados de cncrgla). 

K Constante de Doltzn1ann.. 

T Temperatura en grados I-:elvin y la SLi.matoria se ha.ce sobre todos 

los estados de energía. 
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Vvalsh (1955) ha mostrado que la fra.cci6n del total de átornos aprove-

e.ha.bles, ln ct...i.al p1...Lede existir en el estado excitado, se vuelve a.pre-

ciable, sGlo para áton-ios con bajos potenciales de ioi-iizaci<>n y a al-

tas tenLpcra.t1...11..·as. 

La gran mayor.Ía. de los elementos tienen su.s líneas de resonancia más 

fuertes a longitudes de onda inferior a 6 000 Ar:nstrongs, las rncdiclas de 

absorción atómica "l..1.SUaln""tcnte se l"J.ncen a tempcrD.tura de flama deba.jo 

de 3 000º C, el número de átornos ei:i el estado basal, generalnLente se 

toma como igual al número de álorn .. os Nv· =· N. Las li"'neas de resonancia 

son aquellas lLneas absorbidas por átomos en el esb1do basal. Puesto 

que la gran J.na.yorra de los á.ton"l.os están en el estado basal, "\.l.n iricrcrnen-

to inhereii.te a la sensibilidad se aumenta> si la a.bsorci6r1 de 1a 1Lr1ca de 

resonancia se mide. Bajo estas condiciones, Nv en la ccuac~é'!".._ (b} puc-

de ser reen-i.plazada. por N .. Esto guía a una rclaci6n lineal sirr1ple entre 

la concentrn.ción y el coeficiente de absorción. integrado. Por consiguicn-

te, la medida del coeficiente de absorción integrado no puede cumplirse 

satisfactoria.mente por las dificultades asociadas con la n"'l.edici6n de las 

variaciones en las características espectrales atómicas. 

Por consiguiente, el procedimiento usual, es r:nedir el pico de absorción, 

más que la. absorción integrada. 
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b) VARIAC::10NE.S EN FORl'v!AS Y ANCHO DE LAS LINEAS ESPECTRALE~ 

ATO:tv!ICAS 

Para l::t.~ lLncG.s de rcsona1-icia 1 c1 ancJ-10 natu1"'al es del 01"'clcn. de 10-4 A. 

P3.rO. condiciones e;:perin.1..ontale~-, en el D.n<'.l.lisis de absorción D.tÓ1r1ica. 

nornt.a1. el an.c110 es despreciable cu:i.ndo es comparado a. la.s varíacio-

nes rcst.i.ltantcs de otr~s causas y no necesitan SE.."!r considcrad2.s J:>Ostc-

riorn.1cnlc. 

e) .l\.ncho Dop:;.~lcr. Considcr.:i.n.do i...i.na. línea de longitncl de onda )..._ , el an-

cho lJoppler. D /...- el cnso.ncha.n'li.cnto ele l:i línea rt.~snlt;:intc (1c los 

á.ton:-...os que ti.en.en diferentes cor-r1poncntcs ele velocidad 0 tr::t"\.·és d~ ]a 

línea de ob.s-:r·,,.-n..:..:ión cst~ c.1.::.do I=>Olº: 

l. 67 
e 

?v1 r~cso atórr1i.co 

T Tcrn.pC:!."'aLL!.r~!. J.bsoli..1ta en grados I<elvin 

R Constante uni,·ersal de los gases 

e \tclociclad de la lu:.:.: 

2 RT 
1'-1 

1 /2 (el) 

D A. = f (T l/'2.), fb .. tctua.cioncs rncnorcs en la tcn-i-ocrah11·a. de la f1atna 
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Va.lores de D )_ a varias tern1:>eraturas 

Elcr1"1 e.n tos M n >-
(A) 

1, 000º J,;: 2,000º J_( 3, 000º K 

(A) (A) (A) 

Na 5,890 22.3 º· 028 0.039 o. o-ts 

Cu .:>, 247 63. (, o. 0092 0.0113 o. o J (, 

Z:n. 2, 139 65.-1 º· 00(,0 O. 008S o. 010 

d) 

La pert1.:.1·b2.cl0n de la 2-.bsorc!ón o crnisi0n de átori-1os por Jos álon,os ele 

l<::l flanJ.a dL~·¡ .~..;as <.-;-...usCL.n cn.s;-;,.nc11~1.211icr1tn en 1~.s )Ínc<lS csp~ct1-a]cs atórr1i-

C2..S. Con t~~ i~<·1·i:..:rn.cnt:o t:.""ll el contC":nldo de g;i.s de la Cl;i.rnLl..~ c·l pico de la 

Corr10 prin;.L""r2... - . ~ 2-? roxt lTlO. c:()n. la niagnitt.1d dt."' este::: efectos es linc~ln""'len-

te propnrc-ic~~l a 1z-:.. prc~iún. dc·l ~·.::i.s : ... - '\.-arí.-:t pc:Lra los diferentes clc1ncn-

tos, diferentes µ2..scs y difL~rentes líncv..s atéi~i1icas: 11:!. 5ic1o hasta ahora 

imposible calcu1c_r c:-:.::_i_ct;'.1.n:t.-::-ntc la ma.!:;nit1.1cl d•~l cfci:tc) Pn ··11a1qui er caso 

específico (\'.-;::_l.s.h 1 9(-.1 L lTnc:: .. i·cgla ele trabajo c·s que JX1. l'Ll ];,..s lJn.c:-a.s de 

1...1..n gas parti..: .. .__1.lzi....:· Pst5.. en c•l rLln~c> de O. 01 - O.] /\. ~ t:c•n1pc1-;-i_h11·as de 
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1, 500 - 3, 000º I<., el ensa.ncharr'licn.to de p·rc-!sión c-s d~l 1T1isn1n ordc:n 

ele rnn.g:nitud qLlC e-1 ens:'\.nch;:-\,r-ni(~nto Doppler. f)1.1rn..ntc 1.1n nn:l.lisi.s nor-

crecin.'1iL~t1.to pt-o'!_:Jorcic-.,n~.1 f!t' f"l.1")sn1·1._·ión. E~sta es;, 1:-t 1·cl~ci(1n li1"1cn.l pn-

tre 1;:i conccntraci.L)n y la ~bso1·c._·i6n. pupdc ser tn~nlt.~nic:la pero lo. sen.si-

bilic1a.cl an<:.'-lltic.a se reduce. 

e) ENSANC:lTAlvlTENTO DE RESONANC:IA 

Es 1....1-n tipo c:spt..:"!cial de <"':nS<:l.ncl1~tn1.icnto de presión rcsu"'..~2.:if·c ele lo pcr-

turbaciór-:. c1c ~t<-.,1:.10s c1Tliso1·cs o .:thsorbcntc.s causado por un .t.'tton1.o del 

rr1i..sn--io lipo. El cns:::\.n.~~hz-.... n1Íc'nto clt} p1·c::---:ión et> rrl.(L~, ele· un probl ... --.:1~1~ de 

te puccl~ dPstt""l"'..i1· 12- rcl;-.. cic:-;n li.nc~l enl:rc 1<.1.. concc11~!·0ción -._..,r 18.. ~·bsnrción. 

ele las conccnlra(·i._c1nes. 

I". \". l"TY\. K 

"'·\ o.-~ .; c.¡ O·é, 

Cu.rvatu.ra de la gráfica de (-:-a.libración a altas concentraciones. 
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f) F.NSANCHAMIENTO DE AUTO ABSORCrON 

Una ca.usa itnporta.nlc cicl P.nsanchan,icnto <le la llnea es la auto absor-

ción <lt.~ las líneas de resonancia emitidas en los tubos de los c&.todos 

b:u.ccos. 

El ensanch.amicnto de at.1to absorci6n puede IT1inir11.izarse por el uso de 

. -. 
combinaciones de fuentes de longib.1d y concentraciones de vapor. las 

cuales reducen la absorción a través de 1a longitud de la fuente. 

Au.torevcrsa es l...U'l tipo especial.. <le ensanchamiento que se presenta 

cuando la fuente está. rodeada por una capa más fr(a de vapor y da por 

resultado una absorci6n selectiva en el centro de la. lLnea.. 

g) ENSANCHAMIENTO DE RIGIDEZ 

La divi.si6n de una simple línea espectral a múltiples líneas ocurre 

cuando el· material es colocado en un fuerte campo eléctrico., esto es el 

efecto de rigidez .. La separación increment:a. con la magnitud del campo, 

un campo no uniforme producirá. una serie de con-iponentcs ele rigidez y 

resultando un ensanchamiento de la línea .. Por consiguiente el campo 

eléctrico es pequefio en procedirn.iento de absorción atómica standard. 

no es generalmente un.a causa seria del ensanchamiento de la llnea. 

h) ENSANCHAMIENTO DE ZEEMAN 

La división de una 11nea de espectro en algunos componentes dispuestos .!: 
.... '. .. ~.~ .. 
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simétricamente ocurre ~uando Ja fuente do ]t_1z es colocada en un fuer-

te can_..po 1r1agn:;tico es llar.nado efecto de Zcernan. sus efectos son so-

lan1entc apreciables bajo carnpos fuerte!::; externos y son de!:ipreciables 

b<ljn cnndj e i<HlC!.> norniales d'""~ análisis d<-~ absorción at6rn.ica .. 

i) LA CURVATUHA DF. L.{\ GRAFICA DE CALIBRACION 

Una dC'"' las causas mayores de ·°la c-ur\. .. atura e-le la. gráfica. de calibración 

es el enBanch:.tn"l.icnto de r<.'"S<:>nancia. Otras causas existen y son discu-

tidas acp1Í. I_....a curvah11-a puede alcanzarse a través de la luz incidente 

cayendo fuera de la región de fuerte absorción esto puede ser causado 

por la línt'a de erni~1ión de la fuente. siendo esta muy ancha o por que 

las regionc•f:> de la flarna por el nlonocromador son todas igualrnente 

absorl.>c."nft!S. 

En arn.L~.s de estos casos la absorción es relativamente 11diluida 11 por al-

gunas luces que t.~scapan de la absorción. Sil~ es la intensidad de luz no 

absorbida entonces la medida de la absorbancia puede ser: 

lag + i 
a a 

I + i 
a 

I 
En lugar de: 

lag a 
I 

.. ~. 

~-. 

,,:. 
·). •.• 



r IntenRidad del haz incidente 
o 

I = Intensidad del haz. trans1nitido 

y la curva de calibración sería asint6tica al valor 

+ 
log o o 

+ 
o 

tabla .de sen sibil i dad 

Metal 

Ag 

Ar 

As 

Au 

Ba 

Be~:i: 

Bi 

Ca 

Ca 

Cd 

Detecci6n 
relativa 
(n>gll) 

0.02 

o. l 

o 5 

º· 1 

5.0 

º· 1 

0.003 

0.02 

0.005 

º· 01 

Sensibilidad 
analítica 
(rng I 1 para lo-/<, 
¡:_l,bsorción) 

o. l 

6.0 

5.0 

0.3 

250 

5.0 

o 2 

l. o 

o. 1 

o.oz 

0.04 

(a) 

3. 281 

3. 092 

B. 155 

1. 937 

2,428 

2,497 

2. 496 

2. 497 

5. 536 

2.349 

2,231 

4,227 

2,288 

14. 

analitica 

Referencia 
2 

l. l 3 

l. 12 

9 

l. 13 

l' 13 

1. 13 

10 

10 

1, 13 

1. 13 

l, 13 

1. 13 

8. 

1 
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Co o.os 0.4S 2,407 1. 13 

Co o.os 8 

Gr 0.01 º· lS 3,S79 

Cr º· 02 8 

Cs'''''' o.os o.s 8, S2 l l. 13 .. 
: ¡ 

Cu o.oos o. 2 3,2·17 l 

Cu o. 02 8 : i 
i' 

Dy o. 2 4,046 l 2. 
'r 

13 ¡ 

Er o. 2 3, 863 l 2. 13 . ¡ 
\: 

Ei..i. o.z 4,S94 lZ, ?.3 

Fe 0.02 o. 3 2,483 1, 13 

Fe 0.04 8 

Ga o. 07 3.0 2, 874 1. 13 

Ga o. 07 Z.3 2, 874 5 

G<l 4.0 3,684 lZ, 13 

Ge z.o Z,6Sl 1, 13 

He 3,889 9 

Hf lS.0 13 

I-Jg>:,,:,,:, o.s 10 Z,S37 1 

I-Jo 0.3 4,0S4 lZ, 13 

In o.os o.z 3,040 3, 13 

In o.s l. o 3, 040 1 

In o.os 0.9 3,039 s 

Ir 4.0 13 '-

K*~ o.ooz o. 1 7;66S 1,13 





1 7. 

Rb,:~::-: 0.02 0.2 7, 800 1 
Re:.!~ 1 . 5 25 3,460 3, 13 
Rh 0.03 o. 3 3, -l-25 1 • 1 3 
Ru 0.3 0.25 3,49() 3, 13 
Sb 0.2 l. o 3, 175 

Se':' 0.2 5.0 3,907 2, 13 
Se l. o 3. o 1, 961 1. 13 
Si~:.: 0.2 

2,516 1 
Sm 5.0 

4,298 12, 13 
Sn o. 1 l. o 2,246 7 
Sr 0.02 0.2 4,607 l, 13 
Ta 6.0 

13 
Tb 2.0 

4,318 12, 13 
Te o. 5 l. 5 2, 143 l 

Ti* 0.2 
3,443 1, 13 

Tl,:o:o 0.2 l. o 2, 768 l 

Tm o. 1 
3,718 12, 13 

u 30.0 
5, 027 11, 13 

vo:o 0.1 
3, 184 1, 13 

w 3.0 
4,008 1, 13 

Xe 
8,232 9 

y 0.3 
13 

Yb 
2,465 12 

Zn 0.005 º· 04_ 2, 138 l 



7.n 

Zr 5.0 

Allcn (1962) 

Slavin (l 964 a) 

Golcb (l 966 a) 

Golcb (19(,6 el 

0.005 

::::~ Una flanta de acetileno es usada. 

~:::::e Lárnpara espectral de Osram. 

Láz-npara de rncrcurio de G. E. OZ4 

8 

13 

18. 
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En vez de infinito. Esta luz. no abso1~bida i
0 

pu1.!de a.p<.1.rPC'er en rnuchos 

n-,.o<los: I_ _ _.a corricnt..-! obscura dt..; la fotocelda: luz dispersa.da en un ii.-10-

nocrornador; y l~ luz. li-asp<'ls<Lndo a la flan""la, c-stos problt.•n,as pueden 

ser JTlinirnizaclos J:>or Ii"lt-~dio de la in:=>trnrnc-ntación adecuada .. El incre-

n"'lcnto en la viscosidad~ •.-on nn incrc1ncnto de conct~ntración.. puede 

tan1.bié.n causar rurvatur:t. J~stc! prohlcn1a aparece a n1cnudo durante 

el análisis de solu1.._-·ioncs rlc alto contenido dt-~ salc!'-J. dr~bido a trazas 

constituyentes. puede ser reducida por dilución de la n-iucstra, emplean-

do patrones csp3.ciadns ::-\. intervalos cortos de un.a viscosidad con"1para­

b1? a la n-iucstra o por e! !T1étodo de adición.. de patrones. 

j) ELEMENTOS ANALIZABLES 

La investigación. en. cspec:trometría. de 2..bsorción atÓi.-'l"l.Lca se e~tá desa­

rrollando de tal iT1ancra~ que es imposible ultimar los Irmites de sensi-

bilidad o clirr1ina.r cualq\.1icr elemento de la c:on.Di<lcración. La informa­

ción dada en la tabla TI (Detección relativa y lírnitcs analíticos), puede 

alterarse en el futuro. con la instrumentación y técnicas apropiadas. 

sin embargo es aconsejable i.1sar esta información y actualizarla perió-

dicamentc. 
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C A P T U L O I I I 

A.) CONSIDERACIONES GEJ'1_E,RAL_f:S. 

13_,J ATOMIZACION DE UN LIQUIDO. 

El término atomiz.aci6n significa. la producción <le una llovizna en el 

vapor de aire, u otros r-:ases de soporte en la f1an"'la. Algunos investi­

gadores han utilizado un qucmador-aton,_izador con"lbinando el tipo --­

Beckman. pero la mayoría prefiere un sisterna de aton"'liza.ción s~pa:!"'a­

do, porque esto perrnitc una rnayor .flexibilidad en las cara.ctc-¡·lstica!3 

de la flama, por ejemplo; La forn"'la y con1posición del gas,,, Cuando -

se utiliza quemador y af-om izador combinados se acost,1rnbra interponer 

"Lm cambiado1· de expansión, así s6lo se tienen pequeñas gotas al paso 

del vapor del gas en el quemador. En l,:i práctica P.ncontramos un 

máxirn.o alrededor del lOo/o del rocro, están en forn:i.a de pequeñas go­

tas las cuales pasan a través del carn.biador de expansi6n. 

Ambos; el grado de atomización y el radio de lrquido en las gotas y 

gotitas son dependientes, no solamente de las características en el ato­

mizador. sino también de las propiedades de la solución por ejemplo. 

en la viscosidad y tensi6n superficial .. Así un cambio en la concentra­

ci6n del soluto, o el u.so de un solvente alternativo o reactivo, puede-
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(_~on calcinación. c:uando varios cani.bios tornan lugar, por ejemplo la 

«~lirninación del constiluy~ntc· ni<Íf-i vol0-ti1_, la i11tc·r~cción qurn1_ica. entre 

vai.~i;is substancias inorgflnica.s prc-sentrs. incluyendo los gases de la-

flar:n:i, fusi(Jn. del producto y fin.'.llrnenlc-,. la p~trci;-i1 o con1.plcta. volati-

lización del residuo .. Para ql..-1e estos Pslac:los consecutivos sean cficien-

lefl, todo debe proceder n'luy rápidarnente. Se eRtin1a que n1.enos de 

10 rn scc cn1plea una partícula en atravczar t1n ctYl <le una flama típica 

n.sr que para la eficiencia de producción de vapor atórnic.o, conversión 

de gotitas en vapor se llcv:::t a cabo en una pequeña fracción de este -

ticrr1po. 

Interferencias que suelen oci.1rrir debidas a la incornpleta volatilizaci6n 

de gotas. con particular T efercncia a la supresión del fosfato en la 

absorción del calcio; los n-i ás ini.portantcs l1echos pueden ser -resumi - ¡! 
1/ 

dos corno sigue: q 

a) El comportamiento similar en la emisión y absorción y es. por 

consig"t.t.iente. dependiente solan1ente de la producci6n. de átomos 

en la flama. 

b) Como la concentraci6n de fosfato es incrementada. la caneen-

traci6n aparente de los átomos de Ca. decrece a un punto don-

de el Ca. y Fosfato están presentes en más o menos proporcio-

nes equimoleculares .. 

e) No ha.y supresión cuando Ca y Fosfato son independientemente 

introducidos en la flama. De atomizadores separados. 

f,' 

" " " " 
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influenciar las propiedades .flsicas de u.na solución lo sU:ficiente para· 

causar un cambio en el grado de atorniz-::ici6n. 

C.) EFECTOS DE LA FL~MA EN L~NC~NT_E_ACION DEL 
VAPQ)c3~'!'0MlCO. 

El estado final en la determinación de cualquier elemento por ambos 

procedimientos es una medida de la señal emitida o absorbida. El nú-

n"lero de átomos excitados es crl.ticámente dependiente de la temperatura 

considerando el número de átomos rc?::iduales en el estado basal. es casi 

sien'l.pre inafectado. es _obvio que suficiente energra es utilizada en la -

flama. una proporci6n de los átomos presentes ionizados. asr los áto-

mas removidos del estado basal no ionizado. o del bajo estado excitado~ 

En esta forma la absorci6n y la emisi6n pueden ser reducidas debidas a 

el más bajo número de átomos en estados adecl..tadas·.. Este es parti 

cularmente notable con los metales alcalinos los cuales tienen bajos -

potenciales de ionizaci6n y por consiguierite son significativamente 

ionizados en flamas muy calientes. 

D.) EFECTOS DE LA FLAMA. EN LA SUSPENSION DE FINAS GOTAS 
INTRODUCIDAS EN EL VAPOR DEL GAS DE SOPORTE. 

El comportamiento de una so1ución acuosa puede ser considerado como 

procedente en varios estados. Gotas del solvente evaporado y parti"cu.las 

sólidas restantes. se obserVan subsecuentes estados en. este proceso 

i 

l 
L 
1 
f 
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1-_ 
; 



23. ' 

La. depresi6n puede ser rcdurida clin1.inándnla por varios caminos: 

1. Dilución de la solución 

2. El uso ele i-ri.ás eficientes aton--iizaclores que produzcan gotas 

n"'lás pequeñas 

3. Usando el tipo de flama grande no turbulent:l. en la ni.e<lida 

4. Adición de varios reactivos incluyendo 1v1gS04 Etilendiamino 

Tetracct:ato de Sodio (EDTA) y Cloruros de Sr, la, Fe, y Se 

y tierras raras. 

Se han sugerido posibles mecanismos para estas interferencias, dicicn­

dosc que la evaporación de las gotas, y posterior disociación del vapor, 

toma lugar rápidarnentc. y en forma sinülar para torios los materiales 

refractarios, por consiguiente el proceso intermediario de la vaporiza­

ción del residuo seco puede ser considerado en relación a ciertos pará­

metros físicos. Es el grado de vaporización con-iparaclo con el ticni.po de 

tránsito de la partícula a través de la flama, la cual determina la ex­

tensión a la cual el residuo es vaporizado, y las más importantes va­

riables que controlan ésto son la probabilidad de punto de ebullici6n 

Presión de Vapor y Tamaño de Partícula. En el caso de una gotita con 

un punto de ebullici6n debajo de la temperatura de la flama por ejemplo 

cloruros de alcalinos, la presión de vapor será u.na atm6sfcra y el gra­

do de vaporización casi siempre instantáneo, comparado con el tipo 

de tránsito a través de la flama, la presi6n de vapor puede ser sola­

mente una pequeña fracci6n de una atmósfera y el grado de vaporizaci6n 
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tal que una pcqu<'"fia porción puede .ser v;i.pnri~ada anl<?>S de su des -

c::t.rga dt· la región dt..-,, la fl;inl.t de alta tenl.peratl1ra. 

T~ajo 0~t"é1s condicion(~S Pl tan-iafin dn pa1·tíc11la y prP:':;ión de vapor serán 

lJsando dilución dé l.:i soll.1ción y un aton-iizador r:n:.'i~ eficiente resultan 

gotas de fosfato de ca1cio son n"lncho n'1á.s peqneiías y por consiguiente 

t:icncn una n""layor fi1·(:-<t de supcrfi·cic por unidad de volun""lcn. I-fa.y asr 

nn I'Y1ucho rn_;:iyor grado de vaporiY.ación, lo cual inlplica la producción 

ele iná.R áto1nos de calcio .. (JRando unn flama r;rancle ti,_1rh11lcnta baja, el 

tlcry1po de tránsito para una gota individua] es aun~entado con el corres-

pon<licnte aun-icnto en el número de át.on-ios forn·1ado de la gota. 

Las gotas secas forn,adas por varios reactivos, añadidos para eli1nina~ 

la interferencia de fosfato puede reaccionar y vaporizar en distintas 

formas. Por cjcn""lplo: 

a) Una reacción quln~j ca con fosfato de calcio puede tomar lugar 

y una sa¡ de calcio más volátil se obtiene. 

b) Una fusión homogénea puede formar y vaporizar con~o una 

simple sustancia. 

e) Una fusión puede formar el constituyente añadido, evapora se-

lectivamente prii-nero, seguido de una vaporización simultánea 

de los dos constituyentes independientes. 

d) El constituyente afiadido _puede vaporizar completan"lenlre antes 

que el fosfato de calcio. 

:i 
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najo eHté1..s c011.dicion0s lo rn;:Ís desc-ablc C!-> qu<~ el fnsfalo de calcio-

sea <lisp<~rsado cor110 finas part(r..·u]as ~"> corrio c·.~1ructura dc- csponga-

con Jo que Af' .--iurn1•nfa.. Pl éÍrea dP .sup<•1-fi,:-ie por u~idad de"' volumen,. 

(.··n un rn.r_lyor grado ·d1..~ vaporización. 

nakcr ha utilizado ("!n sus cxpcrin-,t.~ntos de la vaporiz.aciÓn. de gotas para 

comprobar la validl~:..-·. dr- sus teorlas. 

En particular (-;] h;t. p:;.;:an-iin.:a.do el llarr1ado efecto acomplcjantc de la Sal 

dt'! Sodio de EI>rJ'f\. sefl;:i_la. ndo t~J que es inválido qnc~ la for1nación de 

la corn1.>aración de ]as ~a.les del Na ~ y Nl-I4 ' de EDTA y encontró que 

la sal de sodio es rn;Ís efcctjva cOTIJO agente supresor, particularmente 

a. bajaB concc-ntracionc·s11 el siguiente paso lógico fnc examinar el efecto 

de las sales de Rodio con otras sales que el Nacl fue más efectivo corno 

un supresor de interferencias, así la acción acornplejanb::-! de esta pro-

bablernen.tc ha tenido un pequeño efecto en el grado de- vaporización de 

la gota. Se utilizó también un compuesto orgánico soluble I-r
2

o fsucrosa) 

la cual fue encontrada mucho más efectiva, ~studios sistemáticos pos-

tcriorcs, harán que e:::;tos efectos esenciales antes de comprender com-

plctamcntc el mecanismo de interferencia y supresión. 

El grado de vaporización de las gotas es importante, no solo desde el 

punto de vista de las interferencias pero también por el incremento de 

'1 
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de Sc!nsi hil id;.l(l 11..ol>inson. exan1í.1,a.nclo los cft.!ctos d~ los !iolventcs 

org:ínicos. en arnbar. caractcrr.::-;ticas de en1isi<)r:. y absorción de niqncl 

c~n 1;1 flan1a dt'! oxy-cianr/,;P.n.o. y obteni endn la in.tc-nsid;t_d de err1 isión 

rC'!]aliva y rncdidar-; de abnorción para vario~> rneclios orgánicos y I-r
2
o. 

F:xiste u.n. Pnsanch.an1i~nto tanto en ab.sorc·i6n c<>rnr:> en ernisió11, esto no 

puede ser sin~p]c->;n1cnte atribuído corr""lo un inc:rc·rncnlo e:n la tcrnperatura 

ele la ílarr1a y Ilobinson sugiere que ~l ensancharriicnto es debido a la 

presC>ncia de DlUChO lT1ayor 11lÍJY\CrO de fl_tOlYlOA CH la fla1na,, producido-

i~or Jet. n-ia..yor voJat-i1iz;-i_ci6n. P.ficicntc ele las gotas 

Con la rnedida rlc an1bas absorción y en'"1.isi6n. hay por consiguiente al­

g'-1na.s diferencias signifiCantes •. Es frecuente encontrar en la fotometría 

ele cmisi6n ele f]a1-,_,;i qi.1e la línea <le interés analítico está acompafia.da 

por líneas debidas a otros constituyentes de la ni.ucstra, y las interfe­

rencias pudcn ocurrir debido a la ineficiencia en la resolución de las­

Iín.cas por el monocron~ador ci.1ando 1.1-Il exceso de otro elcr:nento está 

presente. Tal es el caso de la dctern1.inaci6n de 1\/Ig en presencia de Na. 

la lrnca de Mg 2852. 13 y la de Na 2852. 83A y n.o son. fáciln.-i.ente resucl-

tas .. Tales interferencias no son comunn-icnte ocl.i.rrentes en absorci6n, -

porque el ancl"l.o efectivo de la banda de rn.onocrornador, es el an.cho de 

la lrnea de la lárn.para de crnisi6n del orden de O. OlA. 

Una forma similar de interferencia 6!""tica la cual es írecuent--emente en­

contrada en fotometría de ílarr1a particularmente. en análisis de trazas, 
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es la cmifli6n de fondo.. Est<i es debida a la contrn.ua radiac:ién de la 

flan1a º• rnás bien. de la cn"1isi6n <le la banda de espec'tro de otros cons­

tituyente:.-:; de la rnncstra. 1-I~ciendo n1.~<lidas <lcl fon<lo i1~n"l~cliatan"'l. ente 

adyacente a la lincD.. .. l~s posible hacer corrcccionc.s adcc:i.1a.da.s. El fon-

do y l~s in.tcnnidadc·.s rlc lín~a son m<"!clidas por inferaci6n. en el n-iismo 

período de tiernpo. es posible hacer correcciones adccnadas. El .fondo y 

las intensidades de línea son rncdidas por intcración. en el misrno sen­

tido de tiernpo, es posible hacer correcciones precisas. 

En relación con esto hace factible la n~cdici6n de bajas. intensidades de 

li"'nea en la presencia de u.r1 alto fondo. De esta manera merlhlas exactas 

de las intensidades ele línea con la lrnea a radios de intensidad de fondo 

tan. pequeños como 1 :400 han sido reportados. 

Es ixnprobable que las transiciones que causan la emisi6r. de fon.do son 

capaces de prod'-tcir absorci6:n bajo condiciones de la flama y, por con­

siguiente no serán. contraparte a la inter.fcrencia de la emisi6n de fondo 

en las medidas de absorción. 

En suma, el ancho efectivo de la banda del monocrornador es del orden 

de O. 014A. En las medidas de absorci6n, comparadas con, '%A en las 

medidas de emisi6n y ele esto puede presentar un considerable decremen­

to en el efecto de cualquier emisi6n de tono o fondo. 

Una comparación de las causas de interferencia en ambas emisi6n y 

absorción pueden. ser resumido~ como sigue: 
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a) \rariación de la efícicnc:ia c](_~l alornizador us:l.nclo soluciones eón 

clistint<lS caractcrii-;tic:is físicas .. 

h) Diferentes grados de vaporiz¡-iciíSn usando solncionc:s. en la flama, 

debido a Ja. .... 'a.1·1ación en la con1posición de las soluciones .. 

e) Cambios en las caractcrl~ticas ele 1a flarna con subsecuentes varia-

cioncs en la proporción de áto1nos, en estados basal, excitado o 

ionizado. 

el) J....../a radiación de extensión. o de toque de f-ucntc~ de otro que el ele-

tnento clcterrr1inado .. 

La absorción atón~ica no es afectada po~· la interferencia de radiación, 

particulartmentc si una fuente de 11-tz iT1ndnlada es usada, las variaciones 

en las poblaciones de los estados basal y excitado causados por las va-

riacior1cs temperatura 11.0 afectan ni afectarán las rn.cdic1as de absorción, 

previcn1o que el núrncro <le áton:1os ionizarlo es peql.1.Cfío. Interferencias 

debidas a la variaci6n de la proporción de áton-ios. ioniza.dos, difieren las 

proporciones de vaporización y eficiencia aton-iizador, no afectan sim-

plemcnte, ni a'.bsorciÓn, ni ClTliSiÓn., 

Existen además diferencias entre los métorlos de hacer rn.edidas de la 

flama de emisión y absorción. Cerca del límite de dctecci6n, la medida 

de \.lll.á. señal de emisión es controlada por el ruido en el e ir cuita ampli -

íicador de medida, porque el máximo adecuado de ganancia es usado. En 

absorción por consiguientes, en el lrmite de detecc-ión, es necesario -

lll 
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medir unrt pequeña diíercnci.a entre dos sCñales apreciables .. AsL. pa-

ra. la n:1ayor sensitividad en un 'ircuilo de n1.edida de alta ganancia y 

bajo ruido es requerido para ernisión. mientras ql..l.e nnn alta cstabi-

liri.ad es fa<.-:tor esencial en medidas de ahsorci6n baja .. 

Con""lpararlo con ernisión~ los procedimientos de absorción difieren de 

rect.1rsos simples rápidos de variaci6n de Sensibilidad cuan.do se tra-

ta con soluciones conteniendo cantidades variables de los elen""l.cntos que 

están siendo determinados porque, además la sensibilidad de las medi-

das de en,.isi6n puede ser variada, meramente por la alteración de la 

ganancia de las medidas de circl..1ito. la sensibilidad de las rn.eclidas de 

absorción es determina .... .!a casi siempre enteramente por las caracterrs -

ticas de la flama, cjemP.lo: la longitud de la flama. 

!-Ja sido establecido por medidas precisas que la. abs0rción debe ser res -

tricta. a densidades 6pticas en el rango de O. 15 a 0.10 (70.a lOo/o de trans-

rnisión) aunque para determinaciones donde las nJ.ás altas precisiones no 

son requeridas. este rango pl...tede ser extendido o aumentado particular-

mente en la regi6n de absorción baja .. Es asL posible determinar un ele-

mento con un alto grado de precisión sobre un rango de 20 veces superior, 

pero a concentraciones en exceso ad\cional dilución de la muestra es con.­

veniente. 

-, .. 
·:,.· 



CAP IT lTLO IV 

INSTR Ul\1ENTACIOJ'! 

El eRpec-trofotór.n.etro <le absorción atónlica c:onsi st~ báf';ic:amcntc de: 

a) Una fuente de luz. la cual emite 1u1.a línea de espectro definido del 

elcn"lcnto a ser detcrn:"linado. 

b) Un. método para procluc.ir vapor atórnico ele la muestra a ser ana-

liza.da. 

e) Un selector de longitud ele onda para separar las líneas de resanan-

cia. 

d) Un detector. amplificador y sistema de lectura de salida. 

Fuente r:n_odu -
lada ele luz 

i r~E---A\. L_t____ ... monocro-n"'lador n"· i , 
' ! 

'------~ vapor 

------------
-7' ~ 

-:tletcctor b.n-,plificaclor y 
.- ~:rectificador 
______ , L--

sistcrna de ; 
lectur;i de _j 
salida ---

atórnico 

Componentes de un cspectrofot6n,etro de absorci6n atórn.ica .. 

a) Fuente de luz. Para los elementos volátiles. tales como Talio~ Mer-

lW\¡ 

í\ ¡, 
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enrio y rn.á.s <le lns alcalinos. la Ján1para usual es la l<'L1n para. <le 

vapor espectral. J;:n c•l1a el vapn1· de1 n1etal es c:-tusantc de la crni-

sií">n ele las longit'-1rl.cs <le- <~nd;:l. <1e~earlas. Si~n.do ope1·ada a baja co-

]os clcrnentos n1enos vol:lti.lc-s. J~stos tubos consi::;tcn de un ánodo y 

11n cátodo ci1ín.dricn hueco con.tcnicnclo el rY1P.tal c\1yo espectro es de-

seado .. 1~:.:;to::; 1...-·~;t::ln. .:~11 11n. t1t1HJ sell:i..do. en. -un;:i._ vr.nt0..nrt d<.-.~ c:.narzo o 

vidrio y llenos con. un gas inerte a. baja prcsi6n. Conectnnclo a la 

fu .. cntc de corriente clúctric;'\ este tuhn. J_,a descarga tonaa lugar en 

el cátodo hueco,. )'" born.b;:t.rdco de <'l.ton·1os de gas inerte causando 

áton1.0S libres,. estos .:ltonl.os son excitados por la colisi6n con los 

áton"'lOS de gas inerte y se cn""1.itc así la línea fina del espectro. 

Las lá.n"'lparas n"lultielcrncn.tos son pro<l'-1ci<las ah.ora con.1ercialmen-

teniendo ventajas cconónaicas. 

Vaporización de la n--iuestra 0 1-Iay nJ.uchos rr1..étoclos para vaporizar 

materiales <lircctn.mcnte del estado s6lido, mucl"l.os investigadores 

vaporizan la n-n.1cstra por rociarlo de la soll..1ción de la flarn.a. 

Posici6n de la flama. El máximo de a.bSorci6n es una función de la 

posición del rayo de luz en la flan-i.a, por ello el analista deberá co-
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cst:Ldo lJ¡isa] no ioni:?.ado., J .... a ten1pc~ratur~t de.sPada, rH)r cnnsjguicn-

te, es a lcL <'tta.1 la disoci:i.ción de todas las 111oléc11l;i.s en la nluestra 

la cual contiene el clen~cnto que es dctern1inaclo .. Pero a. el cual un 

rn.ínin"lo de iu.ni:-";<tción oct1rrc .. 

La siguiente tabla n-iuest:r:a las diferentes tc:i--npcraturas alcanzadas 

por los qucnl.adorcs co1nerc-ia.les .. 

Flarna 

Aire Hz 

0 2 -cz Hz 

Nz o-c2 Hz 

Aire propano 

Tcn-i.peratura ºI< 

2,050 

Z,500 

2,600 

2, 350 

3,100 

2, 955 

1, 925 

c) Combustibles. Los combustibles más usados en la absorci6n at6-

mica son el acetileno y el propano pero también son usados. el 6xido 

,;, 

" ~· 
;~ .¡ 

' 
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nitroso y e-ncnntrando una .:i..ni.plí<-L apli1 ación para el nnálisis de 

elctTH.='ntos que forni.an óxidos r(·fr:--tctarios, por ~~jernplo: alu1ni-

n.io, silicio, titani<>, vanar1io y l">crilio. 

El óxido nit.roso ar::etileno c-s usado rn P.]err1entos c¡uc foriT't;"Ul. óxi-

cloS refractario[:.; t~lcs cnrno aluniinio, tita11icJ. z.ircunio, silicio y 

en rnenor PXf-Pnsión las tjerras dP :1.lcalinos .. En ]a actualidad es 

:.,.... ' 

:\ posible decir q1.1e es posib]<-·: dctPrminar todos los clcrncntos nl..e-

tfilicos por ahsorci6n ntórnica .. 

el) Selector de lonr_,dLud de oncL:L. El reqncrin-iiento básico para. i.m se-

lector de longitud de oncla'cs la scparaci.6n de la línea de resanan-

cia desea.da de otras líneas ele cniisión de l;-i fuente. J=>ara espectros 

conteniendo pocas pero las líneas de re.sona.ncia, por ejeTnplo: el es -

pcctro de álca.Ji s, l..U"l sirn.ple filtro 0s suficiente .. 1---:>ara los rn.á.s espcc -

tros de análisis ultravioleta, y particularrn. ente para espectros 

complejos, el rnás Útil selector es un rnon.ocrornador, el cual puede 

rc;;ular el paso a cualquier longitud de onda entre 1 930 y 9 000 A. 

Entre los elcrnentos cuyas líneas de resonancia son rodeados cerra.-

<lamente pc::a.- o!:.ras irncas son: hierro, nrql..1el y cobalto, éstos re-

quieren un monocra1nador de alrededor de un.a banda de paso de dos 

A .. Una gran banda de paso ca'l1sa 1..ma curva de absorbencia en depre-

sión, una pequeñ.a banda de paso causa un decrecimiento del rango 
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de scf"''l.a.l/ruidn .. 

P.) DcJcc::torº l ... as fotoccldas son satisfa.ctnria.s p;i.rn. un e~pectro sin"l.ple 

de alta intensidad sin en:i.bargo l.tn fotonn1ltipli" ador es t.:~scncial pa-

dos fotornultiplicadores gcncraln,0nte utilizables son los <le Di-0-Ag 

o los de tipo cátodo c:s - ~.Jb .. 

Es posible h2..ce·1· n1cdidas de absorción atórntc.a c-n las líneas de re-

son.ancia clcb~jo d\_: los 3 7 500 A por el uso de corriente directo.. ali-

mentando la salid~ dc~l detector a un galvanÓn""'lctro. En el ultraviole-

¡:. 
ta la Ilarna ele e1-nisión ef¡ '1sualni.en.te despreciable pudiendo ser com -

i 
pensada de luz, o an"'lhas por un. chopper o supliendo la fuente con co- ~ 1 

rricntc altcrnn. o corriPntc dirccti'.:l.. rnoclnl.:1.<lct. I~a salida del detector 

es alirnentada a 1..tn arnplifica<lor de corriPn.tc alterna cuya salida es 

rectificada y alimcnt:id<t. rt. ·un tnedidor .. Por estos varios rri.étodos,. 

cualquier scíial rcsultantP <le ]a. crn.isión en la flan--ia· es desechada .. 

Sisterna de lectura de salida ... 

f) Galvanómetro .. El sisten-ia norrnal del mecanismo de lecti.1ra de sa-

lida es un galvar1ómetro el cual puede ser aji..-:.stado ya sea en forma 

manual o electrónicamente. El mecanisn-i.o ele ajuste puede estar co-

nectado a un mecanismo de transmisión de lectura de salida que des -. 
pliega o exibe un por ciento- de absorci6n. La sefial del galvanómetro 
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p11edc SPr c=>nviacla a lln. 1·l"'gistrador. 

cleclr6n.ico di sefi<1.<lo a in.t·cgrar la scfial an1plifi •:-t.d;). dc·l fotornul-

tiplicador. Los int:cgrCtdores son. u.sacios para la coleocci(n1 de da-

tos los cuales inrrernent~n la sefial/ri.1irlo .. 

La ecuación de _L .. 1 an1b(_~rt y Becr es re.suelta por un potenci6n:"le-

tro no lineal y la concentración está dada <lircctarncntc~ en forn1a 

digital. 

Tal aparato evita el error de lectura y· disrninnye el tien-ipo an<:!..lÍ-

tico, porque la curva de lecturas o cálculos no es necesaria. 

La Perlcin Eln""lcr ha di.sefia<lo un digital <loncl~ la concentración de 

salida es incorporada con la SL1-presión. de rui.do:1 y poseyendo esca-

la de expansión para la curvatura de la curva analítica. 

Los instrurr1entos de absorción. atórnica son producidos por Perl<in 

Elrn.er, Jarroll-ASI-J, Beckrnan InBtruments y Evnns Electroseleniu.m 

producen instrunJ.entaci6n u.tilizable comercialmente. 

Por citar otros diremos que la \.Vestingho1 . ..l.se Corp., produce i-r1.a.nU-

factura para una gran variedad de tubos para lárnparas. 

La Zeiss, Techtron, 1.JnicLJ..m manufacturan instrumentacióñ.º 

~~. ·\~ 

.; 
! 
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A pesar de que la aUo.s1·ción a.tÓn"'li1·a es bastante sc·nsitiva. los in-

vestigadurcs se h;:in interPsado en a11ni.e1tar la sensitividri.d por 

cu::llqui{"t" p-¡étodo de· los sir~uicntcs: 

a) S<>lV<'"ntes org;1:nic:c)8 

b) Extracción nrg:Ínica 

e) Cooprccipít:-1_ción 

d) Métorlo!-J electrónicos 

l . ...é .('-)ensilJi.lid;td por el uso de solventes orgánicos, es el rcsl..1ltado 

<le un incr0rnPnt.n· en la cantidad de 1nucstra llevada a la flarna por-

que aclcrrt<Ís h<tja vj scocidad y de mcjorarnicnto rlc la vaporización 

debido al t;i_n1afio rná.s pcqucfío ele la gotita resultante de la rnás 

baja tensión de ~;upc-rfici~ de lo:=; .solventes orgfi:nicos .. 

Las n."'lás pr:'l.cticas cctnn.aH usadas corno solventes organ1cos se 

encuentran la cu.:Ltro n-ictil-<lo:::i pcntanona entre los ;r_lcoholcs es-

tán el alcohol mctnico~ alcohol etnico isopropanol. 

Por n-¡edlo de estudios realizados se ha visto q'-1e utilizando 2 isa-

propano! el 50~,~ v/v. su solución increnl.entó la absorción para ní-

quel dos veces. para cesio 13. para plata dos veces. calcio 3, fie-

rro de 8 a l O y zinc se dl..1.plicó; ésto fue realizado comparando con 

respecto a las soluciones acuosas. 
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E~t_].._ª~iéni. Q_!:f!:_~-r~ __ ic~-"'- LTlt:i1T1an1Pn.te se ha .. ""!xtraido e1 bisrn.nt.o,. cad-

n1io, con.b:-tlto, g;t_lio, indio,. fierro,, plon"ln, manga.n.--vso,. rnercnrio, 

1T101ihd,·~nn, níquel, prtladiv, plat;-i,. talio, Pstrtñn, v<tnadio y zinc de 

so]11ci0ne!-i a un plJ ele 5 .. O ±- • 1. E:l con--ipuc-~•to usad<> h;-t .sido pirro-

1iclina del 5cido ditio carb(1nic:o (l-=>DTC_::JT) extraído Pn clornforn10 que 

prcscnt:-t algunas dificultCt..clcs pero otros solventes p;tra }-"::>DTCI--I puc-

den ser enc:ontrLirlos .. 

Ta.n1bién se usa otro solvente con-io ditiocarban""lato pirroliclin an1onio 

(APDC:) el cual se ha aplicado en rn.ctil n -n.rnil cc~tona para la de ter -

1-r1lnación de plorno, rnercurio, bisrnuto :l· níquel en la orina siendo 

posible detectar .... :antida<lcs rr1cnorcs de 1 ing/l de estos clcrncntos., 

Otros clcn"len.tos cxtraidos con APIJC incluyen cro1Ti.o, vanaclio, n-io-

libdcno, 1T1angancso, cobre, zinc, plorr10, bi srnuto, rricrcurio. nÍq1-1el, 

an.ti.n"lonio, cacl1nio y fic·rro. 

Cooprccipitaci6n .. Algunos investigadores han acopla.do la coopreci-

pitaci6n con. la extracción de solventes orgánicos para la <leter1-i-1ina-

ción de níquel y cobalto en aguas naturales, tanto el nlqucl co1no el 

cobalto fueron cooprecipi.tados con hidróxido de fierro y el precipi-

tado acidificado a pH 2. 5 e intercambio con APDC en mctil isobutil 

cetona después de remover el fierro. Detectando de n.Lquel • 3 partes 

por bi116n y de cobalto • 15, en la muestra original. 

fl.J:!:I.?:.r~~2~ffei m~ 

U_ fl;. F,:;;r,, fi'i. 
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Métodos electrónicos. 1_,é ... J=~;...!:!=Ulii-1.i!L"'l!l._ puede sc-r mejorada utili­

:z;ando la sel0cci6n juiciosa de parámetros de instrun"J.ental. 

Cada con-iponente del instrun-iento deberá ser probado para máxi­

rna seguridadº Usando el analista soluciones standard puras. la 

corriente 6ptin~a de la lámpara, ancho de rejilla, posici6n del 

quemador• amplificaci6n y mezclas de 'combtistible •. 
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e A P l T U L O V 

A). A.TUSTE DE CURVAS DF. l.ALIBRACIC?~.,_ 

Dado que las cur ..... ~a.s ele e ali br.:-tción. d~ los cl<~rn0nt·os a del«:!r1,.-dna.r en 

su rango <le con.cen1:rn..cioncs fij;:irl.a.s por el m/;toclo analltico. la ahsor-

bancia. )F la. cnncc"ntra.c:·i6n dan un;"'\. c11rv~ 1inea1, P:--> pnsihle ajustar cli-

ch<:t curva n. un<t '.·cn<t-ci6n d<~ la forrr1a y =: n.. + bx donde 11y" es i~ual -

a la ahsorhanci;-1_ y 11 ::.:.: 11 :-t l:--1.. con(·0n.tr;:-tción, si<--n<lo l~ lTl pclia de la dis-

triln1ciún clt· l~1r; ;.·-':-> G{ -1-r:.~:. 1·n gt•nP.r~l una ''y'' ohscrvad:t difiere de -

esta n·'lcdia cst.-inc1o rl.cnofrtdn. po1--: 

Donde: é. es un valor de una vari;'1.ble alcn.tor1a cuya r11cclia es igual a 

cero, este valor clcpc:-ndcrti en el error posible de 1neclida y otras va-

riablcs conJ.o 11 .,...:: 11 pueden inQuir P.n el V<1.1or <le 11y 1
'., 

Asurnien.do q"-le la regresión de 11y 1' en 11 x 1' es lineal la ecua.cion será: 

y' == a. + bx, donde a y h son constantes y csti.n.J.an. para.-

y el error ei en el valor predicho ele n)r 11 i:>ara. el corr0sponclicnte a t.tn 

xi dado es; 

' Yi - Yi = ei 

siendo la ecuaci6n y'= a +bx una estimación de la ecuación y= e-( +a.x 



40. 

absorhancia 

cOJl\ t~ntra .. ·it')n lp. p. ni.. J7"igura 2 

Nosotros tr:tta1T1os cJ,-. qur- 1;1. sntT1<i 
1~ e) ticnd:-i ~ cero, 1ts<l.ndo l~ rn i-

nir·..-1ación. de cnadrndosº F:n otraH palabras, no~otros selcccionan-i.os 1..1.n 

a y b tal que· 

2 

es un ntÍnirno,. es de;..:ir rninin1iL-:irnos la surn.a de c1i;:1dr;-1dos, este es 

el llamado de n1Íni1n0s cuadr;tdos .. 

Una condición ncce!:-.;ari~ es que las derivadas de a y b sean 

2 

2 

") .::::. 
(.-;._""' 
~-... 

/>' 

(-1)=0 

(-x. )=0 
l 

y reescribiendo en forrna n1!ls c-onv0niente tcnc1nos: 

....... "'-
;;E. y=an+h ~xi 
t=I c.:1 

(1) 

.if: xy=a Z x· +h 
c.:i i :!f l. 

(2) 

que son las ccuacionc5 r1orr"T"1~lc.."'s, lineales, d~ donde se obtendrán los 

valores de a y de b. 

l 
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Corno ejernplo realizamos el ajuste de la curva de calibraci6n de nrquel 

en nuestro experimento por el Riguientc crit~ri.o : 

%y= .3645 + .5513 + .6615 + .7235 2.3008 

x= 5 + 1 o + 15 '+ 20 = 5 o 

750 

Z:x:y= 5(.3645) + io(.5513) + 15(.6615) + 20(.7235) 
= 31. 7280 

(Ex)Z= (50)2 = 2 500 

(:Ey)2= (2. 3008)2 = 5~ 29368064 

(. 3645)2 + (. 5513)2 + (. 6615)2 + (. 7235)2 = 

',' 

• 13286025 ·+. 30390969 + ·.43758225 +. 52345225= 
= 1. 39780444 

Resolviendo nuestras ecuaciones (l.) y (2.) tenemos para las soluciones' 

de a y b 

a= (:!:'.xy) _7;';0(2. 3008)-50(31. 7280) 

4(750)-2500 

siendo la curva de regresi6n lineal y=O. 2774 + O. 02416x 

o. 2774 

Con esta curva es' posible hacer predicciones para una concentración 

duda, sin necesidad de leer.directamente en .la curva y evitando el 

posible error de apreciaci6n humana. 

Algunas de las iníerencias basadas en el criterio de mínimos cuadrados 

se pueden discutir ahora para la .. 11bondad" de predicciones basadas en 

... 
" 



42. 

este n"lét.odo. usándose para ello las siguientes expresiones: 

Sxx= Z" 2 
( .:Z.x)2 n Xj 

Syy= ~ 
2 ( .:20:y)2 n Yi 

Sxy= n ..< xy - ( ;;f x) (.:Sy) 

Volviendo a nuestro caso apliquen,os las í6rmulas 

S:xx= 4 (750) - 2500 = 500 

Syy= 4 (l. 39780444) - 5. 29368064 º· 29753712 

Sxy= 4(31. 7280) - 50 (2. 3008) = 12. 0800 

Con ello podemos construir un intervalo de confianza parad+(> x 6 

11n""lites de intervalo de confianza para a y b que no efectuaremos en es-

te caso., 

De todo lo visto hasta a.quí nos puede interesar obtener de S¿cy, Sxx y -

Syy un llarr1ado coeficiente de correlación qi..te nos dirá que tan relaciona-

da está la absorbancia con nuestr;i,. conccntraci6n., 

El coeficiente ele correlación p1..1cd~ tener los valores de 1, -1 y O, en-

otras palabras el ~ocficientc <le correlación nos ay\..1dará. a decidir ct.1ando 

tenemos un caso de correlrl..ción completan-icnte lineal,, caso en el que-

r~ +1, 6 r= O cuando n.o existe relaci6n entre la absorbancia y la caneen-

traci6nº Estando dado este coeficiente por: 

\<'°-) 
;! 
rl 
'_·¡ 

• 1 .~ 

'[\ 

r= Sxv 1200800 12.0800 12.0800 = o. 9901 

J Sxx. Syy
1 

..j(500) (. 29753712) )/"1480 76856o' 12.2 
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que rcsnlt~ ser un cnc:fici<:-nte de cor1~e}ación lineal nn1y bueno. 

Sobre el cual se pur,-rlc hacer la pru~·ba de distribu':ión de t--r1ucstra. que 

aproxirn::i.dn..rr1ent·e es una di ~~trihuci6n nrJr1T1;:i.l. 

Probándose la.. hipót-c~sis nula 

Z= ~ ln + r 

2 
- r 

de con la est;i.dÍr>li ca siguiente: 

ln _l _ _±__Q~<lO !__G_ 

- º· <1901 (, 

2. 604(, 

con lo cual se co1i.1par·a con una 7. de tablas a 1.tn nivel de significancia 

dado que existe rcl~ción line::i.l sola1~1cntc si _?.>.~e:>< Pnra nuestro caso 

la Z.C = 2 0 58 y dado que 7. = 2. (,046 concluirn_os que existe una relación li-

ncal entre absorhancia y concentración a 1.1I1 nivel (le significan.cia de O .. 95. 
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NuPstr.1s curvas dt-.o: c;"t1i.braci6n. que son aproxi1n;idarncnte llncas rectas 

fueron curregid.a!-'; 1n!is atl.n p0r Pl n.sn de. una rr1;'Íquin.a co1-nputa<lora, la 

'\Tang 700 (tninit:•n11pt-1.tador.t .. ~, pl~r1-nitiénrlonos ;:'".l.dc-n1fi5 la vc·rific-.aciún de 

la línra de c;-~1ihr;:t.ción por ajnste a. 1:u1<J rcgresi6n. lineal, ya. qnc con -

eso el trazo de- 1.:t n1l!>n1a línea nos pcrn-i.itió leer de 1.u1a. forn:i.a más 

cx~ct<t. n.11e~1trn;, prohle1n;-is (rn1tC"stras) .. Para c1-lo se n1cticrnn. los elatos 

ele COncentraciÓn (p_jcx), Y de ahsorba..:n.cia. (ejcy), t!.•a:;>;6_nrlnnO!i la eráficc:t 

correspondiente, perrr1iti6nclonos a.dcrr1.~s cxtrapo1<"lT a cero cuando fue-

n0cesnrio, y pre<lrcirnos los valoree <le concentraci6n <lados los de ab-

sorban cía cuando nuestros prohlcrn.as n.o cayeron en. el rango de caneen -

traci6n de los est<l.nrlardR., 

Para l1acer esto se introdujo t1-n cassette con el prograrn.a ye. grabado, 

este fue análisis de regresión lineal que ajustó a 1:1. curva ·y· = a+ b x 

donde x = concentración. y y = a.bsorbancia,. dándonos además idea de 

lo bueno o i-nalo del ajt.i.stc de los datos a dicha ci.1rva,, esto es el cae-

íicicntc de corrclaci6n tiene un valor nJ.á.ximo de lo 00 y adcrnás obte -

n:lamos los valores de los coeficientes ele a ·y b teniendo ya asl la curva 

que nos describía el ajuste,. de tal forma si se le asignan valores a x 

se obtienen los de )r o viceversaº 
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F:t-;t;i_ ni.:lqnina (~S d(~ las rn.:'\s avanzadas calculadoras prograrr1ables -

c1cct-r(>nicas, de ella existen ·+ n1od(:!]os, p .. ->sL!y-cndf) una capacidad de 

12 dlgit:os,, signo y <lf~cirnztl .. I=>oscc ;i:,dcrnás un rang\) clinfl.~nico ele: 

± -98 
10 a ± ] 0+9<:"> 

CO}OrP.s de cÓcJigo. n.<-.alÍ?.a lcts operacione!::": SlltT"l:-t, T(""SlZl, n-iultiplicaci6n, 

división,, r:i.ÍY. c11;-tdr:"lrl:-t,. c-11:-tdr~<l()s, invrrso .. 

JJogarilrnos: Log 

F:x:ponenciales: 

Funciones trigonnn-iC::~tricas: 

Grados a ra<"liant:cs, r;irliantc.s a grados, seno, coseno, tangente, 

seno -l 
-1 

coseno 
-1 

tangente funciones hiperbólicasº 

Estandards de Estadír.tica: 

- ~ - - -2 X, V, V (no agrupada),. X, \f"' V, (agrupada) 

Distribución norni.al, estadística x 2 ,, distribución No 

REGRESION LINEAL: Garna, función, distribución binomial negativa, 

distribución de poisson, generador de nÚ.n'"l.eros aleatorios. 

Posee ni..cn-iorias. 

Los programas entran por tncdio del teclado a las n-iemorias oprimiendo 

las teclas en la secu.encia. apropiadaº 
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Lo:5 c:nry1ai1dos (teclc.ts dt°~ n~ando) son un total rle 111 utiliznblPs en el 

t:erl.::ido de la rr1.;.quina c-ornpUL··_dora. 

Su c.;ipacidad de prog:r;'lrflarión de 9h0 a 1984 pnso.s .. I_,;i capacidad del 

cassc-tte c.ft 32 000 p<tsos .. 

E.st'adísti cas gcncralc.<3., 

A:ntí.li.sis de variancia. 

I•~i.u1ción de distrihnciún y prueba estadística 0 

Sus <lirn_en.sion~~ son 9 in alto. 20 i1~ ancho,. 

Pesa 39 lb • 

20 l._ 
2 

. Potencia: 115 volt ac ±. 10ª/n. 50/60 I-Iz, 50 Watts. 

de profundidad. 

Posee adcn-i<'lr. un .sistcn1a de salida que es un sisterna de i.rnpresión_ de 

los <latos nu 1nér i e os de salida,, es f-a mtl.qu inri graficador. 

Aden:i.:'Í.s es nnn.. ?T1firp.1ina de tipo digif:¡t_L, 

Es arnplian"lentc utilízaria en los laboratorios sobre todo en aquellos que 

son ai.i.tomatizados (lahoratorios clr"'nicos .. ·) 
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I-Iierros y aceros f1ien-:ip-rP contienen Fe. e, J\.1n, P. S y Si, j"t..mto con 

pPquefías cantid~dcs de oxÍ.r:Y,rno (corno éJ,::idos o es<.·orias). y de nitr6-:-

g<~no (c:omo n.itruros ) .. 

Otros clcn-ic.-nt.o!'-~ probable!J ele estar prcsentos son hidróg-..;no (como --

hidruros) y n-i.::'.Ís o rn<~nos Cn,. Nifl' Cr~ \T, ]'vfo, As, Sn_. Sb,. Al y Ti,. 

Ion cuales ha sir:!o inf·r.ncion~.lcr:nentc a11n...didos o introducidos en mate 

ri3..1cs crudos f.inales o frap;rnentos., FcrroaleacioD.cs, aleaciones d.e hierros 

y aleaciones de acero~ contc-niendo a1tos porc~ntajes de ciertos de éstos 

constituyentes qnc ac0.ros corr111ncs y ;tccros ordin~rios,. al carbón y -

puede en sun"ln. contPncr otro~:; ~lcrn0nf-os como \\T,. Co, Zr,. Ta,. Se y Bo 

Las siguientes corn:posiciones de otras aleaciones de combinaciones de -

elententos que pu0dcn s~r nspcradasº Cada división a.barca numerosas -

aleaciones en las cuales el porcentaje de composiciones del mayor de 

fas constituyentes varra considerablementeº Solamente éstos constituyentes 

que han sido intencionalmente añadidos para propósitos de aleación en una ;· 
1 

o más aleaciones de el tipo son listadasº Elementos conectados por guío-
¡, 

nes son aquellos que ocurren más frcr::ucntcn"1cntc en aleaciones del tipo. 

pero no están necesariamente presentes en todas ellas. Los elementos r 
en paréntesis son usados pero raramente. 
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Alt>.:i.cion(!fJ de rC"!""li:-:;.tencia: Ni Cr l\1n 7.n Si Al 

(C, \V, Sn. 

J\ .. Jt>::lcioncs dt> rnsiRtc-ncia de calt>r: Ni Ci- Fe Si Mn C • Cu 

( J\ l l'do V 7. r ). 

./\.lca<-:inn(~S inoxidables y resistentes a la corrosión: Ni Si 

e I'v!n \V Cu l\1"o ( ./\ 1 Co Au Ag Ti Zr Ta 

V 
:i 

Al(:aciones de Ca,. I·Tcrrun-iicnta . .resistencia a la corrosión,. resistencia rtl 

calor, etcº Co Cr \V Ni Fe e Si Mo ( 1V1n, V - Ti 

Cu /\1 Ag). 

I-Tcrrarnicnta cortante,, troquel, aleaciones duras: '"'' e Co Ni 

Cr l\l!o Ti Si (Al D Fe - 7.n Ce), 

Alcacicnes pirifóricas: Fe Ce La V Er l'vfn Cr Ti 

Sb l'vfg Al II. 
j' 

.L .. os clcn-ientos rn.ás cornúnn,entc encontrados en análisis de nLateriales 

ícrrosos son rnostra.dns en la tablaº 

Tabla clcrncntos que pueden ser encontrados en análisis ele a.ceros,, hierros 

y ferroalcacioncsº ·; 

: " ; .. ____ , 

~rr~~~~~~n 
•: .. Ca ¡ ~ JG tr 
• -. ·----..1 : 

u 

... .· 

.. la : S:.i n: 
~--------..} 
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Elen-,,cn tos S 8 - 71 

Los '"'"dros D incluyc.>n e] en•entos cornnnen ,.,_ hi<'.'rros colados y aceros 

ordinari.os al carb{ln 

r--~-

1 11 in.c]11yen alencin11es c:nnn1ncs o cl.-...n1entos <le deshecho 
1__ -~ 

inc1.u.yen elcrncntoR oc:a.sionn.ln-ientc usndo:;.; en aceres es-

L 1 pcc-ialcs 

incluyen. el~n""lcntos qt1c usualrc1r.ntc oc\trrt."'n co1-r-10 impurc-

D.} METALUTIGIA. 

lo Los 6xiclos de fierro se :reducen al estado rnctálico en un alto horno 

por rr1cdio de carbónº .L .. os nJ.n.teri al<:s q"t..l.c se usan en el alto horno 

son los siguientes: 

lo. Oxiclos de fierro ol:>tenido.s prcviarnentc 

2o.. Carbón.º El coqi..tc es el qnc se cn-iplca c:on10 cornbustible y· 

corn.o agente rcclu.ctorº 

3oº Aire caliente (oxrgeno), necesario para rn.antcn.C"r '-.l.na alta 

tcmperatu.ra qu.c ascgi..irc la conJ.busti6n. activa. del coque. 

40 0 Fi...mdente 0 Se usa piedra caliza para. q"\.1C rc-~ccionc con la. 

ganga (arena y silicatos), que inJ..purificnn al n-iincral. 

Escoriaº Tiene menos densidad q1...te el fierro fundido,. por 

lo que capta encima de él, preservándolo de reoxidaci6n. 
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El alto horno tien<.'! corno 30 rn de alturé\ y una estructura <l<' acero 

revestida con ladrillos refract~rios qu~ re!'iisteri altas tcn1pcraturas. 

Proceso .. ·- A travéA de l<t tolva !';(~ carga c1 horno con la rnczcla. de mi-

ncral de fierro, coque y fnndt.---ntt..---, la cual ~e c:alic·nt<'l. con la con""lbusti6n 

<lPl coque y la corrí<:ntP d<_• ::1i.re caliente q'l1c se itnpul~a desde la hase 

del horno a trav6n de tubos l;tr!J,OS.,. 

El aire caliente es connt~ntc1nentc producido por la caldera. Los gases 

de l;t.s rt~acc:iones c~cap;).n por los tubos que: ti.e-ne el horno en su parte 

superior .. 

El aire caliente se con-ibina con el cc.que en. la parte inferior del horno. 

produciendo dióxido de carbono 

e + o
2 

_____ ,.,.. co
2 

El cli6xido de carbono se reduce con n-iás coque caliente 

COz + e ------~CO 

El mon6xido de carbono redu.cc al óxido de fierro 

Fc2 o 3 + 3 co -----~ 2 Fe + 3 e o 2 

El coque caliente también reduce al óxido de fierr_o 

Fc2 o 3 + 3C -----;;> 2 Fe + 3CO 

El hierro fundido se acumula en la base del hc;>rn.o,. de donde se saca,. 

al igual que la escoria por medio de tubos. 
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E. FADRICACION DF:_!~CERO. 

E:1 .;tcc-ro C!'4 hierro con un;i__ propor<::iÓn ele c:i.rbono intcr 1nedia entre las 

de la fundición y 1u. del hi 0rrn forjado .. Generaln-ic-ntc· con tí ene n1angan.cso .. 

T-""'rccucnten'l.cnt·c se afí~rlf•n otros clcn-i0ntof~, con-in silicio~ níqu<'!l. cromo. 

'\.Volf'!·ani.io. vanadio y rnolihdeno, con objeto de ohtcne1- aceros especiales. 

El acero se obti<""!nc climin;)_nclo las irnp11rczas del ;i__rr;.1_bjo (fundici6n de 

pri1llPl<"\. fusi(n1) y ::-t.ñ::1rliPndo 111~f!:O l;-tr, (':;<nt:i.d:-tdc-s adec11a<l;l..D de C;-trbono. 

n'langancso y otros c;lcrr1entos .. L<"l r:nayor po..rtc del acero se- produce por 

a) Proccdirnicnt:o de Bcsscme:r .. El hierro en bruto Enndiclo se vierte en 

1.l:n convertidor Dcsscmer, revestido de snicc o rr1agn.~sia (que actúa de 

fundente) y rnontado sobre cojinef:cs qnc pc1·rniten v::i..ciar el producto 

::tc:ah:-tdo . .l\. través del nJ.ctal ft_1n_djdo se inyecta. una corriente de aire 

de l.11'1.é'.l. presión. ele 2-2. S :Ltm. La oxidación del carbono, del manganeso, 

dc--:1 fósforo ·y· del silicio desprende calor suficiente para a1-.1mcn.tar la tem­

peratura de la masa hasta el pu.nto de ft_1sión del hierro du.lce. Una vez 

qu.emadas las impurezas se .n..fiadc la cantidad necesaria de carbono y 

mangan.eso en forma de aleación llamada fundición cspecu.lar .. Luego se 

hace girar el convertidor sobre sus cojinetes y el acre fundido se vierte 

en moldes. La operación dura de 15 a 20 minutos. 
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b) Procedin-i.icnto 1'-1artin -Siemens. El hierro en bruto (que gcneraln'lente 

se extrae dlrcctan-icnte de los altos hornos sin dejarlo solidificar). se-

n,czcla con algo de chatarra y de n,_in~rct.l de hierro (para proporcionar 

el oxígeno nccenario) y se coloca en Ja solC'.'rél. de un horno calentado con 

gas y rcvesticl:::t de una gruesa capa de cal y n-,_agn.csia calcinada.. El 

oxígeno del rnineral ox::id;i poco ~ poco el carbono, el silicio y las den"lás 

irn.pnrezas, el rnonóxido de carbono se escapa y los óxidos de silicio y-

fósforo son absorbidos por el revestimiento básico. 

Para economizar combustible y lograr una temperatura suficientemente 

elevada, Sierncns ideó <ea.len~ar p1•eviarncntc el gas con-ibustible y el aire ¡, ,, 
por un procedimiento regenerativo. Los gases calientes que salen del 



horno pasan por u.nos. co11.duct-os de ladrillos ro[!f1-a.ctarios, 'comunicando ·.' 

a éstos calor. _l\.l cabo de p()cos n.J.ln.1.:.t-oc. los ladrillos adquieren eleva-,· 

da. tempera.tura. S~ j:nvicrtcn entonces laG válV1.1.lé1..S y la n-iezcla. de gas' 

con'1.bi.1stiblc.y ele ::-d.:12 r:i.:::n. por 1.a.s cán·1aras ca1icn.tcs, se calienta de 

1000 a 1150 gr3.dos centrgraclos, y <J..rdc en forrr1ci de enorme soplete a.' 

una tcmpcratu.ra de 1800 grados centígrados .sObre el hierro ele solera. 

La·s gases calientes salen luego por otra sci:ic de cárr1aras del lado 

opuesto dcl l1orno, cnlcn.tZt.ndo S'-l.. 11.'1.arnpostería de la.drillos refractarios .. 

Cuando s·c ho.n elirninado 1as .. i~1:>u.rezas y el análisis de 1..-ma mu.estra 

prueba que el rn.etal contiene 18.. cantidad apropiada de carbono, se afia.ele 

fcrror:r1anga.ncso, coffio en el procedin:iiento de nesscn"'ler .. Durante la co-

la.da se agrega. algo de alu.rnlnio (o, más recientemente, ferrotita:nio) pci.-

ra que se combine con e1 o:xlgcno y el :n.itr6geno disueltos, dando un lin-

gote más limpio (sin sopladuras) . 

.. ¡ 

.~ 

... , . ;r. .. 

. • r··. ,:_~.' 



e) Otros Procc<iin'1icntqs,. Alg,1nus ac--eros e~-.p~cialc·s se fabrican fundien-

crisol. r•:1 art-~rn ;-1.l crisol f';llP1e ser lln act~ro de c;llid.-i.cl para herra. 1Tlien-

tas, y con el . .:.•e- hacr~n. n;'lV~•j?t,c; dt: af<!if.a r. lin1as. plu111zi s y cuchillería. 

·ran1l>iÍ:n ::::e pro<1uce ac..:~ro n'1uy fin.o en c~l horno clt-c:t.ri<'.O, en el que la 

f:crr1pPr::itura ~:t:": regula f:lc-i1rncn.h: y s0 eiin-.in;-in t:!l a'l.:uírc y el f6sforo -

(preveniente del c-ockc) .. F.l <-t•-:ero ol">tcnidn en el horno el(_~ctrico eB rnás 

dcn.co qnc otr~s vttríednde.n ).r cst-<'t libre de sopladur~t.S (gases ocluldo:::::;) y 

ele escoria. f')nes{·o í)11C. (:n el }1órno c]0c-tricO fHlPdcn a]canzn._rs~ temperé\.-

tur;is cl0v;id;-¡_s, !~0. f~~)¡·ic;-in por ~f';te procedin-iicnto aceros especiales de 

alto punto d.e íu:=::ión. 

ACEROS AL CJ\RBONO. TEMPLADO Y REVENíDO. 

I ... os ~ceros dulces c:.nnticnen poco Carbono (hasta O. 2~10) y son completo.-

n,_cnte dúctiles .. .J\ l a11rr"1cn.t·a.r l;i proporción <le carbono, c1 acero se enclu-

' , .. ccr. y a:.1quic1'~ rnás tcnac-jdad .. J--4'0:-:: aceros rr1cdio.s usados para ralles j. 
r 

y construcciones. conticnrn un O. 2 a un O. 6°/o ele carbono. !' 

Los aceros dulces y n-iedios pueden forjarse y soldarse. lJn acero muy 

duro y quebrn.dizo, tal como el apropiado para intrur:r1entos quirúrgicos 

y hojas de afeitar, se obtiene calentando un acero rico en carbono (0. 75 

a 1. 50o/o) a clrvada f:cmperatl.1ra y enfriándolo bruncamcnte en agua o 

aceite. Este cnfriamento br11sco se denomina ten,pla.clo.. Volviendo a calen-

tar con precaución el acoro templado a 250-300ºC, se hace ~ ... ~enos quebra-

-----------~- . ----------· 

;· 
l 
i 
<: ¡ 
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di:z.o con.ser'\.~<1-ndo, no nhstante su dur€'z.a. El grado df~ durc:..:~a se regula 

pr'lr ln. tcn--q_'">t._·i-;if:ura ;:i que~ .sr: rer·a.1i~nta t:"l acero durante cfttc- proceso de 

rr·vrniclo, y qne SP cn}c-n1<t obsr_--rvZ'tndo c-1 cn1nr de 1<t capa de- 6xírlo que 

forn.1:-l. en S\t .supc'.rfici.c·: arn.<lrilln p;'llido (2~30ºC), p:ii-do (2(,QºC), púrpura 

l\C E:ROS F.SPECIJ\LE:S O 1\ LF.ACION. 

Dur~nt:e el prnce:-;o de fahrica .... -i6n del ac0ro se afia.clen al hierro pcq'\..i.efías 

cantidaclc·s de otros C"1crr10nto:--;, t-.:ctles con-io rna.n¡:;..-inr.so. alurrlinio, titrtnio 

y fl11icin, dc-;:tin0.dnf_; él cnnrh!r,.--.. .... '°':0 con lo~; f!,'1~~•·::-; disnrltor; e ti n"li ná.ndolos .. 

Dichos clcrncntos acbÍ<:tn ;:t 111ndo de ' 1 b~rrendcros'' ·y· n"""lPt.:n..lcs y sus óxidos 

y ni.truros p;i,.san. a la <"~f;co1·i;t_. l'Tn ohsh1 .. ntc, cuando éstos 1...1. otros n"letales 

se afía<lcn en 111;-:t:y""ores proporc.ion.:: :=;. el exceso quC>:rla. en el prodncto final 

en estado de disoluci<-"Sn sólidn. o en r:ombinación, y P.e obtienen los llama-

dos a.ceros de alcaci<)n o '1-Ceros <;spcciales .. 

ESTRUCTURA DE LOS HIERROS Y ACEROS. 

La facilidad con que pueden modificarse e incluso cambiarse las propie­

dades L..Cl hierro, no sc!)to por afictclir canticlrt.dP-s variables de otros elemen­

tos sino por la m¡,dificación de sn cstr\.1.ctura. cristalina mediante temple 

y revenido, obliga a estudiar rr1ás dctcnidan-iente la constituci6n de los -

hierros y aceros. 
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El hierro puro se prc.scnl;i <··n. varias form;i..;-;. siPndo las rná:::; importan­

t(~s dos: el hi<~rro alfa, hl:oincn. d\tct.iJ y rn::-tJ-!nGt.ico, quv ~0 d0no1nina fe-

rrita, y el hicrr·o ,V\ c.sf'n.ble por t~n.cinJ<t. <le 7{18·;(":, tn.fí.s cle·nso y prác-

ti( an-ic·nle no 1n<>.pn;:·ticn. F.1 l1iPrro alfa. rri~::t-ali:~.;-t c11 cttlHJ.S C'(:nt1·ados· en 

el cut--:rpo, y p] hierro tiene '1na estrnct-ur~ ,-1íhi·c:-1. cvnt·r;td;'.'l. en ]í\.s caras. 

A t..:inf>craturas por cncirna d1._-! 14B7...,C., el hierro Ó' nr.: tréln~•forrna en 

hierro ~f , tarr1bi(;n centrado er:. PI cuerpo cor-:r10 el hicrroc-< pero no -

r1J.a gn L:ti co. 

El c2..rbon.o disuelto ün el hi~r ro fundirlo se cnc:uontra for!nando ·un com-

puesto CI;-c ((J. 67r;,{¡ de C). llamado cc:mentita~ duro y frágil, y estable a 

ten,_peratura elevada. si bien pu0dc existir <"l. temperaturas ordinarias en 

un cst:ado IT1C"t:acstal:>lc. 

Cuando la fundici6n o ~1 a~01·n en cst::ido fundido se enfrían pude Ocurrir 

que cn1piece a scpar;:trse 11na dlsolucic-Sn. sólida (cristales mixtos) de 

ccrncnti.L:1 .. en hierro. la cual recibe el non-ihrP- ele augtenita (por debajo 

ele un 4 .. 31; .. 'b de C). que se separe ccrnentit<.=L (por cncirna de "-l.TI 4. 3 de C) 

o que para esta proporción de carbono se separen conJt.l.ntan"'lcnte, en 

rricz.c)a íntitnn... la ccn1entita y la austcnita, cuyo cutéctico recibe el-. 

n.omhrc de lcdcburita y que tiene el menor punto de fusión del hierro, 

1145 ºC. 

I-Iasta un. 1 ª 7o/o de C se separa únicamente austenita, de "l.l..ll. 1. 7 a un 4. 3 



57. 

de C Se sep:-tr;-t élll.Stcni{-,-¡_ y lPrleburita. <le l.lfl 4. 3 él. un (}. f:.,7'!°~J de C BC 

Separa Ct?lll<'ntita (Cf~rncntif;:t_ prim<""lria) y lPr}ehuril;l.~ y C:C.Jl"l Un 6. 67 de C,, 

la JT1é\~1a fundid;-t y el .sc)lido se1x1rado serÍ:-'ln cxc:husivan1t.!ntc cenLentita.· 

La disoluci6n sólida ausf<~nit;i con un 1náxinl.o dP C de l. 7'% no se m~n-

tiene a ten1pcr;ituraH bajas. por Jo cinc, al ~·nfri;:-i_1·st~ .. ~0 cr·npicza a se-

parai·. según Sl..1 conlposic.:ión, 11icrr0 (fcrrit;i) o cc-n1P-ntita (ccrnentita se-

cundaria.). y si 1<1. proporción de Carbono e~~ de O. SS al lJegar a 721 ºC. 

los cristales rn.ixt-os dP austc-nit;i :-;e tr;-tnsforman en una n1ezcla íntima 

de c1·j :-~talP!:.i d<~ ferrit~ y cc-rr"Jentita, nn eutectoidc (por forrr1arsc a partir 

de i._-ina di.so1uci0n sÓljcJ.l..) que se dcnon-li1~a perlita" muy lc=_~naz. Con. me-

nor propo14 ción dn Crt.rbono 80. forn'1::trla un;i rnczc)a de ferrita y perlita, 

~r con rnay•_Jr proporción cic carbono se íorn1;:i.ría una n1czcla de perlita -

y ce rnent:i ta 4 

¡: 

,, 
! 
'' 



PROPIEDADES DF:L ACF.RO. 

Ma 1 ra hi 1 ida.el. 

Ductibi lidad .. 

Elasticid;i.d. 

Fragilidad. 

Tc-nacidad. 

Inoxidable .. 

Temple. 

Co1T1probad<i.. en la fahric;"tción de navajas 

de afeitar y en las l;'Í.n1inas q_uc se nsan 

0n. 1~s carrocrrí0s. 

Comproba.c-ln ~n agnjas y alambres. 

Esto se oh.ser"'.~<'"!. pnr ejemplo en una. espa­

da que se pnc·r1(:! flexionar. 

Por ejemplo, una ~;!,ujél. puede rorr1pcrsc-. 

Tiene gran resistencia a. ln. ri:tptura. por 

tracción, por rjrnLplo. ca.bles qn0. sopor-

t~n. grandrs c;-u_·:;c:.s~ son de acero. 

Resiste a 1a c·o1-rosión de ácidos y al -

calor in.tenso, se 1.lS<"l.. en la constru.cción 

de plantas quí1~icas in<lustrialcs y en -

las refinerías ele petróleo 

Se -obtiene calentando al rojo y enfriándolo 

bruscamente con agi.,i.a. 

Aumentando con ésto su dureza a su fra -

gilidad el ace_ro. 
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ACECTO--:-,AL , 

".\';"" t.~lfranio 

1'.lolibdi.:no 

Nlqucl 

l\.lcación In~.·2-r 

Nlquc1- cron:1.o 

1118-s11 

ACEROS ESPECIALES o DE ALE ACION 

CO?v1POST CION 

l ü - 1 s·;~, ]',ln 

1 - 1 CY?°o de Cr 
o. l S';'G de ·v 

10 -zo•;·,, de \Y 
3- 8':~ de Cr 

6 - 7S'o de l'vlo 

3 "'l:· 
u'" de Ni 

1 --lt}°u <le Ni 
O_ 5 -ZC:~ <le Cr 

18(% de Cr 
s·~é de Ni 

PROPlk:DADES CARACTERISTICAS 

!\..11...1.Y duro y resistente al desgaste 

Gra.!"1. resistcr:cia a la t1·acciór1 a -
l~ co-:i.1prcsl.G:..-: ·y a 13. f:oi4 sión 

Conscrv<::. el lc1--:-ip1c a clc'-r:::..d2...s -
ten~pc ra t~ -:_·;:. ~ 

Consc-r"'-.·-2- el tcn1}_:ilc a ele·\ adas -
ternp cr2.. t1-11· 2. s 

Rcsisi.cnclv. a 12.. t·or1·0 si.6n~ gran. 
durez<:"'.. y cl2...stici_d~d 

Coeficiente de d~lalación nJ.uy pc­
qi..:tc..:·~i.o 

Gr<:l.n. rcsi stcnciJ.. <::!.. l.::. tracción, 
gro..r1 durc:,:.a. y elasticidad 

T no:;..:i cla.b le 
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APLICAClONES 

l'viaqu.in.aria de i-r..olinería,. 
cajas de caudales. etc. 

Ejes de ot~as piezas de 
automóviles 

I-Jcrra.r1-iic.n.tz:.._s cortantes 
rápidas 

I-Ierrarr1icntn.s cortantes 
rápidas 

Arboles de in1pi...Llsión,. e!}_ 
gi-a.najes, cables, etc. 

Reglas graduadas y vari­
llas de péndulos 

Blindajes 

Instr1....1rnentos, ut.:csilios 
de ca cina, ornarricnta.ci6n 
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F:l diagran-irt dQ cguilihrio inc~.::;tahl(= hierro-carbono fH•rrnitc-. cl<t~ific;:ir 

práctir<ln"l<::"ti.te ]0~3 acPJ40:-> y fundic]Ont.!8. _i\. la Í:~r¡Hivrdd de} punto C:, -

tit•tJcn 111<!!"108 de TJn Q. 85":l dr>: c<trhono, izqni01-da do·1 pttnfo <"•l.l[<~ctoidc D, Re 

sif11aclot--1 Ptifr<~ Jos punto:-; l") y C: <l~l diagrrtrna, se ll.-lrnan ;tc•·ros hipPrc:u-

h:-rtoides. Análo1~arn(_~nt0. J;i,.r:; fundici()n0n con un 1. /--""- 3 n.;i dr:~ carbono, 

13, se llan1¡in fnnc1icion~!-; hip~rentf:ctjc;i_s. {Jn;i. fundición con nn (>.67 de -

c.;-:\rhonn !-"Pr1a corn~ntit;:i pn1-;l, T~ ro no se conocen fundiciones con. u.na pro-

porci<'ln tal elevad.a de carbono. 

Si el cnfriamic-nto tiene lugn1- lentamente, la ccrnenti1;L. inr.fitable ~e des-

cor:nponc en fcr1-if-;i. y gr<lfif"o. l'To ohstant:c-, el rn<i.nganeso y el niqucl ticn-

den a rnantcncr Pl c:arhono en disolución. J_..a fnndiciÓn hlanca, formada por 

onfriamicr.ito rápido de lé1. n-ias;:i fundida, contiene c-en1r.ntita, rnic-ntras que 

la fundición gri~, formada por enfriamiento lento, contiene grafito de la-

minil]as interpuestas en el hierro puro. Las fundiciones blanca y gris sen 

quebradizas, la gris porque las 13°minas de grafito blanclrt:=;, interpuestas 

entre la ferrit-a disminuyen la tenacidad de ésta, y la blanca, causa de la 

corrientita que es frágil. No obstante, existe una fundición maleable más -
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tend7.. y lncnos frágil que lrt!-> funclicionc~s gris y hlanc.1., la cual se obtiene 

por frntamic~nto 'h';'1-1T1ico de-~ la fundi(. ic;n ~!ris dP con1posiciÓn adec-uad"-. Ba-

jo P.ste t1·atarniento, J;i.p. ];;Í.rnina:-:; d(' r~ri1.fjfo t• rPÚnP~l c·n parllculas glohu-

dúctiles y no s,-. cn.du1·C?cPn Lll t.en1plarlns. I~oc; 3.cPros n1t~rlio!-; contienen ele 

nn 0.2 a un 0.(>(7o de C~. ~::;n us2..n para fahric;i.r rajl0.~ y vip;nvias de_~ cons-

truc·eión. y pnt~den .ser .soldados y foT·j;i.dos. _I__,os é.1.c:cros de alto ..:_·ont0.nido-

en c.-i1-honojc ele un O .. 75 ~ un l. :iO~~, de': C. Ge cn1pl0an fnndament:almente 

para fabricar n;:i.vaj;:'ls de afcif-;:ir, in.strun~cnt-os quirúrgicos y hcrran.1.icnt-as 

grados e, en hierro j' se de-

JT1arl0n~:it;-1., Tnll:_.r dura y fr<t'gil, q ll0 nna forma de transición de 

o ! occ 



A 'fpn,pci-at11ra rlc ~oli.cllficaciÓn hierT·o puro 1 ~ ~Sºc:: 

B = 

hic-r1·0) y cerc1C"·"1lita (t1n c~trl~t1ro dt~ l1i ... rro, ¡:·t·.:;C:. T;t"'I 11-i,·rro ,- 0 n. 6,(-..7'~ 10 de 

C:<"lrl>nn.o St!rla corr1cn.ti1<'l. p11ra). R1•(~1lH· c-1 nnn-1hr(' dt· ]1-dPhnrita. 

e Di:-;olu ... "'."iñn sólida, au~~tPnlit"a, <le 1n~xin1a conL:P11frnciÓn de c;,.rbono 

D 'tt\1f0 L"'llleOtoidc .;l. 72J. ºe:: y 0. ~~') ele~ C;-l.rhnno. T~:l C~UfC"C:1.0ide C5f';:'i: 

cn~~i puro) y cr:m~ntita scc·und::J.ria. rc.."cibc el 

noml:>re rlP perlita. 

E 'T'cn1pcraturz.\ <le 906°c <'l. la que cmpicr.~ a c~i::;perarsc (a ferrita 

linra. l'T-I = Transf01.-rnaciÓn de hierro ~ cuho ccnt·raclo en c-1 cuerpo en -

hic"'!rro cubo cenf·rzido en las cara!";) a l .. J.87°c - F,0. ]()~:;, C~ G O. 18".{, de c. 

LJ(nczt TF t·r~nsform<tciÓn h.ierro¿Í\cn ~ 

E:_L METOD0!'0 PAR/\ AN/\LISIS DE ACEROS P0rt ADSOD.CION AT0l\1ICA. 

Se hrt propuesto por D. R. Tll.OrnP-rson y W .. T. Pricc~ un cBqucn1a de 

nnalisi:---: co11spr~n~ivo para un amplio rango de a ceros por cspcct-ofon1ctr"Ía 

de nbsorciÓn atómica., en dicho esquema quedan corl.1prcncliclos algunos de-

los elementos de nuestro csf·ud:".'.:'I como son níquel, cron10,. manganeso y-

molihclcno incluyendo algunos otros elementos como : aluminio, plomo, 

col.,alto, titanio, estaño por un método directo ele absorción atÓn"1ica. Este 
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lT''lt~lodo involuc1·a ln disolución. ele las mue-si.ras en 11Cl04, ahorrando uli. 

t.it..~n,po consiclero.h1(_• con-ipn.rac1o con los n-it.~to<loR tradicionales y logran.clase 

una cx;i.clit-ud ~"3irnilar. 

J.a~:: ~-::prjas intcrfe1·cnci~s d("pr~fi.ivas caunad;""ts por el fierro -.-~n la respucs-· 

'"litro~o-acetil0no, y efect·os JI"'lcnnren son corrcglclos poi- L.: incluf:;iÓn ele 

cst;Í.nd:i.r~-~ c1e calibracit._.::;n <lP.. l1ip1·ro, no 0.x1-stic-nc1o otran intc1·fc•rcncias 

intt~rC"1~rnenta1.ct:> en r-.::;olnciÓn <lP lJ(:: 10..:1- en J;-:t. prc~scnci~ dr! hieTro. 

Silicio y lnngstr:-no, <"""\lH~ no ~:;on rctcni.dn.;; 0n ~•0lt1ciÓn en r-f'h:·~ P~qucma 

son cletC"rm\nad.-is en li.n<"l c1isolnc:iÓn ::;cpar<'lc-1.a de 1n JT1,J<:'~;t1:a.. 

T_~os p1·oblcn1~.s sn.scitnclos en la. dct-C"rn1in'1.ción ele-~ C.r y Mo tienen hasta 

aqu( c1 d(~~~;-irrollo de un ec;qnerna f-~cn(""'r;-il pct.r<l "n;:-"llisis d<~ hi.er 1-os y acci.-os 

por nb:-:01-c:i.Ón atc5mica. 

1Jn n,étnr1n rcci.enl"(:n1.cnt·c publicado en 1971 en el cual é~tos problemas 

ap::.rc-cc~n, hnn sido sucp!;iv~rr1cnte ::-;upcraclo.s, d~ndo un indicio a tal csque-

ma. en el C'-1:-'ll todo~ los clerr1cnt-os c0Tr1Ún1--nentc cnc-ont-raclos en aceros 

pueden ser determinados por proccclimien1:op, directos sirr1ple.s _ 

Dich.o csqnen,a cubre l;l. dcTcrminaciÓn de 12 clen-icntos, todos los clcmen-

tos n cxc-cpci.Ón de \V son dctcrn-ünaclos i-:>or mncstr~ simple de sOll..i.ciÓn :. 

(Un grarno de mncf;tra d0 acero es disuelta en I--ICl y I-IN0 3 ) y la solución 

finaln'"lcntc es evaporada a h.umos con l-IC10
4

_ La muestra de sol\.1.ción es 

comparada clircctaTr1ente con standarJc1c calibración prepara.do:=:> de una.·-



rnanera :idéntica a la q11f:' se ttRÓ pél. r;-t la.s 1nn•~stra ~. De ésla forrna 

arnplio rango de .--1ceroF>). 

1.Jn prncc·di1níento ~Jternativo pai-<1. la c1c-f("l'"rr1inaciÓn r1t.·· \V y pa.1·rt :f\.1o en 

la pr0f:1.._•nria de \'/ es nrcc"S<lria. El proccc1in-iiPnto c•st:'Í basado t.''.1. <!l uso 

de un<l mc:;-::cla de FIC1 O-! -t I-I3T)0_1 -1 Lr 2 so_1_ que'! retienen c~l \V en solución. 

l\lf/\NC~/\l'TESO (J\,ln). D.F'. Jiuhh<lrd y II.II. l\-1onkr. han pnhlicado un artículo 

que 1·r;tl;i. de l<l dPtcrrninac:iÓn di: rnr-tn~;:--tnc-so 0r nn :-1.1.Ylplio r<ingo de~ aceros 

y hierro coJndo por ahsorcic::;n atfin1ic:;-i.. 

I;::n el art-lculo d1c~n que Dc-lcher y 1>.:::in.son h<tn d0.scrito un procedimiento 

para l;:i dctcrmin:tciÓn d~ O. 001-:~º·~i rl,.... TY1:tnr~;in1::---;o en b;ija~ y altas alca-

e iones <le aceros, us<lndo l..ln<L solución c-onh-~nicndo !-TzS04 f F-I 3 Po4 y una 

pcqueúa cantidad de f-I 2 so
3 

~::t1·;i rc-ducir c:u;:-ilqni0r jn:·crf0r~ncia ele sal de 

manganeso oxidada. J_.a intcrfcrencj:1. de F'n P$: prilctica:rricn1·c eliminada -

por el u.so cstcquiom(-;trico de flan-ia, airc-ac~t·ilcno, la int:crfcrcncia de 

cro:rno e:=: reducida a un nivel de 20'i~l por el limitarnicnto de ]~ trayectoria 

de absorción en una pequeña sección de la flam<l.. 

Los resultados de muestras de N.B. S. obtenidos por Slavin muestran que 

el uso de agua regia para la disolución del acero, así como el procedi­

miento similar de Bclchcr y I<:inson son de pobre. precisión y en ciertos-
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ca~os de concordancia nn satisfactori;-t <:on vaJnrt"S Ct.""'rtifi<~ado.s. 

F:n pos1erior t·.:=;tltdln Ja inr.t·1-f0rc-n( i:-1 rl(_~ siliclo f11~.: ,,lin1in:-lda l'ºr rnorli-

vido por filtr.-:i.ci<Sn, ;-1grc-¡,.~;-lnclo.sc C:Jr
3

c:r-Iz.nr-r qur~ es é\grPgad.a a la solu-

interfr-~rcnc:i.-is c0n c-Jernentos 

cn1L11lnn1-:~ntc en<:on~-rrido.~-, r.n estas aJrac::innC's. 

F:l 2T1;;torlo anterior en1ple<t la flan1a d0 :i.ire ac-clilc·no. 

El 1,,étodo es simple y dirccf-o, nn involucré\ ;Írcas rc-striC't·as de l¡i flama 

ni el ltSO de soluciones sf'élnd<l.r d~ rtc-<"~ros. 

E:--:p~c t-rofot:Ón-ietro d~ ahsorc:ión atómica 

I~iln'"lpara de c<:Í!oclo vaclo c1P Mn 

J_,as condicionos del apar;:ifo 

279.5 nn~ Air presura 30 psi 
prt~siÓn. de aire 

Slit \N'idth 0.08 mrü 

(ancho ele la rejilla 

Tiurner I-Icight O. 8 
{Al tura quemador) 

F]o,v ra1:e 5.5 l/rnin 
vcloc-idad de flujo) 

cm Acetilcnc prcssurc 1 O psi 
(pr0ojÓn acl!t-ilcno) 

Lárnp. curent 12 mA Flow r<ltc l. 7 l/min 
(Corriente de la Ián-,para) (velocidad c1c flujo) 



~rodn:--; los rP;l•,·fivo;-:; dt:-bPr,;,, lc-nc~i- gra.cln analítico. 

tJtl l j z¡t ncl o 

lf°tirarnc~nf'c: purn <'n :-; rnl (],_: J.1C:l 1:0n1. y di]u{r la snll11. ... -iÓn a JOOO nil -

~·on a1~n:-1 <lcstil<tda. 

Solución. Std dt: hierro 10.000 p.p.n1. TJi!"-·olvt. .... r 5.0 g rlc hic~rro 11 Jfi1gcr'' 

de- <"tlta ¡-:>nrcza. (~n 2.0 n11 T-IC:J conc. y S rnl c-10. ácido n"Ítrico c"·aporar a 

sc~quc·<la•l. agrr.g;ir 50 e.e. dt: I-IC:1n.1- conc. y dilnt"r a t;QO e.e. con agua 

T:>o1· ronvc·niPnc-ia O. 1 g de• ~1c-:i.rión 'dch(~r;-ln estar pr<•f;c~nfcfi c-n lOO ml de 

sol final. F:sto e orrl•!-.::pnnde a 1 000 p. p. rn. de n-1et-a.l Pn el sol. fin~l y 1 e~-~ 

de 1\.-111 rn la al<~aci()n qu<:- c·oer0:-~ponde él.. 10 p.p.n"l. de'! I\1Ti1 en solución. 

e onc- e• n !·r¡' do de 1-TNO-. . ·, con r<11PntrtrriiPn1-o. Y.:vaporar pril",,rro la solución. -

a sequc•d.-td. <>nfri::i.r, 

hurnos ligr.ros. I':nf1·i.-tr ·y ~fiarlir SO rnl el~ agn;i_ dcsti1~c1:-t a clisolvcr las 

r,alcs. Filt·r~r la solnci.Ón i·cc-ibiPndola en un mat·raz de 100 ml y aforar 

la marra con I-r
2

o dcst-il:-tc1a. 

Pipetear a una alic-uoL=i de- 10 ml de esta solución en un matraz. y afiaclir 

50 .inl d0 CI-r
3

cr-T
2

0I-I y aforar a 100 c. c. at-omizar la solución en la nama 

en la forma usual y determinar la ab.sorhancia. Calcular la .. concentración 

: ! 

iil 

,,,­... 
11: 

1:· 

¡¡¡ 
11i 
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ele iv"rn c·ont·c-inido (•n la alc•a(-i()ll 1)01- 1~1 J,-~~.u1·;t de la ,-n:H·. rlt:.~ !\·1n en la 

sol. por la cu1·va de~ l~a1i.11raciÓn. 

!''ir1ic_~nrln ~e· P]in"lin::t a.lgun.'.1.s intt"'rfer1.·n( -i:1:-- t-nconlrad;·1~ Pn ::;o]uciÓn acuosa7 

,¡ 

u 
t{ 
't 



r.s. 

TA H J, A 

CF:NTn.".<"":J n:--' DE J !TEHH o l·:N J .A SJ·:NSITJVfDA D DF 

MEDIO DE SOLVENTF: 

ACUOSO 

1 o~;, (V/V) l-TN0
3 

ior;;, (V/V) HCl 

10':;, (v/vl 1r
2
so

4 

10'~;, (V ·'vl II
3

Po_
1 

,¡_se;;, (V/V) n 3 P0_1- - 4. 5% (V/V) H
2
So

4 

Ar.son P,/\NCIJ\ (2 7'l5 AJ 
lOp.p.rn. l'.1p'° 1 lOp.p.n,. 
O p. p. n•. :r,,-" + 1 0000 p. p. rn. 

de Fc3+ 

0.660 0.640 

0.585 0.585 

0.525 º· 555 

0.525 o. 525 

0.535 º· 540 



TAP.L A 

]...ItJESTHA 

CONTF.Nrno DE Iv1/\NGANESO F:N JI! r-:nnos y ACEROS 

STAND/\RD F.N F:L P/\NGO 0-0. ¡··;,DE J,ln. 

COMPOSirION 
F>rnn1. 

C :e r·1·if. 
Rango 
Ccrtif. 

¡~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~ 

.T T'.1 Grado IIª Y-fierro puro o. 004 0.001 

B. C.S. 252 4í}';1 Ni; o. 5~{, V º·o 1 (, º· 01 (, 0.012 
o .. 2'}0 C:r-I-Iierro o. 01 7 

0.018 

N. B.S. 55d I-I ier ro º· 028 0.030 o. 02 8 

N.I3.S. 125a 3. 'le¡! - Acero º· 05 () 0.052 
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TADLA T"JFLlTENCT/\ D"' SOLVF:NTF.S Y <ONCF.NTR/\CTON 

nr-:: 11n::nno F:"1 Ll\ SENSTI'.ILTD/\D DE: l\P,S".JHCION 

ABSOHDANCJA ~ 
~O p. pm i'Ji; 30 p. pn--i i'Ji-

0 p. prn. F('! 10000 p. pn-·;. ;;P· 
!-~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~ 

1 

MEDTO S".JLVF:NTE 

1 11\C noso 

1 lo<;;, IV /v) HC:l 

0.315 ------

0.295 o. 295. 

1 º~'j, (V/V) HN0
3 0.310 o. 29:-l 

0.265 0.265 1 º~~, (V/V) Hzsº.1 
1 ! 1 on;, ('1 /\l) If 3 P04 0.265 0.250 

l 
0.275 o. 255 ¡·L 5 (V/V) H 3 P0.1 - 4.5 

(V/V) II 2 so4 

1 
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TABLA CONTENIDO DE NIQUEL DF. ACF.ROS ST.A NDl\RD 

EN EL RANGO DE O. 1%, 0-2'-'.·0 , y O-'<";, DE - -

KTQTJEL. 

l 1v1UESTRA TIPO 

(;·~¡ I'! i 

! BCS 257 Aleación acero 

l
'ECS 325 

ncs z5.1 

jnc::s 25 3 

Ir.es 254 

C 01vTP OS TC "\_ON NO MT1'"-T A_I_, __ O_b_s_c_r_v_a_c_l_o_C_c_. r_t_i_f_.. 

J.4~·~i Jvfn, l.7(%C1-.0.3 r.lr 

l~"'o Mo, O.S<~{, 1Vfn,0.5CP 
0. S <~{, \T. 

º- g:; 

J - 1 () 

2.03 

5. 33 

(). g.1-

1. 18 

2.08 

2. qz 

5.] s 

'~~~~~~~~~~~~~ 
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La detcrrninación de 11íque·1 ~·n hierro y ;:-ic.c:ro por ~1;pc-r~trofnton"1ctría 

de ahsc:rción Zttfn11jcA fnc invr.sf:igada por I<.:. J'(in~J.;J?")_ y n(•1c-hc~1·. (--1-) 

E1 nÍql1c] Pr: un P.ler-i-1c-:nto irr1po:rt<tnt.-. C"H 11i"r1·n y- t'lt·c·rn v 1t1 1 1 ~r;i_n. n1Ín,cro 

de proc~di1--r1icnt:o1--; 11.1.n r>i<ln cst;-i_l1lr-ridos TXtrn s11 clr·~-,-,,-1nin.1ciún. El nícp1cl 

en .1.l<'.:-tL~innc:> (°('"~rrnn~is pn<•dc! :;cr pr0cipif-.tdo cnn--in di1nt•t"i]glioxinJ~lo de 

t.rí:-i. n po1- f·(:cn~_c;-o.:: de:- clrcf·rodPpo:-;j cicl11 .. T:-:l cnn1p1cjn de n·íq11r.l r.oluhJc ),.. 

el(_: eo"Jor 1-ojo o1>:.•nr-n d0 rJin1ct!1,r~Jo.::in;1_ fo1·1Tt;""..o:-ln •~n 1111 "'T10di0 0.lc:-1.lino, es 

la!> cuaJ0n h;;in ~i<!n 11;.;i_d:ts inclny0n espectro;-~rafía~ }_)Ol<t"'·or;1-.1fía ),.. fot:o­

rr1.et:rJ~l.. de crT1i si /)n dn fJan.,<t ... V7:-i.1nh h~ indi c~do rp10 J;:_ csprr1:rofot-on1ctrla 

es prtícticrt1-r1c:nt:e lihr..-; dn int:crfnrcnci<tn :,r l.;i_ h.~r-ni.c-a hZ\. sido apli.c~da a 

rn;i.tcri;-i_lcs binJf,,~icn;; :-,.. <t,f';ric11ltnr:-il0s. l.J;-i def:c--rn1i.n0.-ri.t~n c1r níquel en ace­

ros COrl. la f)zirn;:-i. c1c~ ~i-1-C! ;tcnf-ilcno 0..S f;-Í.ci.1 .. J<(in_son ~T E0lchrr proponen el 

uso ele Y.J
3

Po.,,._ -~ JJ?.SO.; (ry10:,-;cJ;i..) porq110 r0 t:ienn \\T y otros clc1-n~n.tos hi­

drolizah1.cn en soJ11ci1-'."in .. 

Las longib.:tdcs de ahsnrción d~l Ni son di.scl.1tidn.s por varios investigado-

:res,. encontrando rn:cfcrihlc i.1sa1· la línea. rr:1á.s scnsit:iv·a a 232 .. O n:1n--i para 

:niveles de n.íqucl ~b;-ijo <1c1 1ª/<:>; pero ellos n.otaron. qt.1c para la gráfica de 

calil::>ración la ló-iea de 341 .. 3 nl1n e.e; 1n~ls lineal qu.c para 232 rnrn. 

l\.1olibdcno (l\.,!o) y (Cr). Lns autores describen como las dificultades de 

Cr encontradas en Ja. determinación en n.ccros que contienen cro!'"no y molib-
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dc..-·no 11.:t.n sido \'encida~;. 

f,,a dc-prt_~SiÓn de- lrt ~·t-.Spllí!!';t'<l. de .thsnr( iÓn 1..'S rnininiiz.ad:-t por t..~} USO 

de~ Ó'-:ido ni.troso-<lc:t•1ilc~no en lugar ele~ las fl;-i.rn:i.s dt.· .1.i1·,· ;il·t."fileno. 

dt.,. 1'vfo ·y c..:r cnfrv l:-1~ ?T111esf.ras y :-;t;:\ndard.s :::;on c-li111in:-tdZl~ por 1•vapo­

r~ción. d(_• él.1Tlb<l~3 TTlllPst-r:-1.!S ;.r- ~.;f::Lnd~rd~> l1asfa. hntT)OS ~ O!l 11C~1C>_1· 

\Tan:iclio fV). Capacho-r>c·lpJlc!O y :r-,1.::nninn 1(1) dc•t1·:rrr1i1vtrnn vanadio en-

:i.ccros poi· un rr1~t0(:0 ,1i1-{·cto, Pn (-:1, !:-:e ttsÓ fl.1.rr1;-t rlr-: Ó".':jclo nit·1·0~0 y 

ncpt·iJcno y solucione~~-. él.cnor::~s d<~ calihr.~c:iÓn dr~ v;-1110<!-in. 

TJsando rllos }09 ;1cido~; Il;~so .. 
1 

par.<1. ].-t. dis01~1ciÓn de; las rr111c·stras y not-n-

1-on, q11l" el ~~uJftÍ1<co r!rcrc·c<: la sc"fírtl d<:l ,~:1narlio~ en lant·o que el II 3 F::>0.
1 

la nJ0_inra .. Eslos do::; <.•fc';cto---;, llnr:> c<lncc1él ::-1-1 olro y Jo.e:; rC"st1ifados pro­

ducido.~ son bnC"no:--. cor-r-1pa:ré1.dos con v.tlor0s c0rtific-é1.dns. 

En solución d0 TlC:l0_
1 

s0 viÓ qun en lrt pr•,:--.enc1é1. de 1 (~~ dt.-. hierro mejora 

la .se-fía] de .... ~:i.narlin~ p;'"lr.1. =-"lrPd(-.dor dn ?-0 1;·~~ n0<·0~:i1-ándo:-;c así la adición 

de hierro ~ laR solncinn("!°': d~ c~lih1·;iciÓn, no existiendo interfo.rcncias -

intc·rc1cmentales que <t.f..--~clen ]a rc~pnc~t"<t. 

MF:TODO PR 01'TTESTO 

Solución conccntrad;i rlc lvfn, 1000 rr1g 1- 1 - Disuelva 1. 0:10 g de 1v1n puro 

metal en 50 n-il de FICl (Sp. gr. l. 18) y diluya <>. un li!To. 
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So1uciÓn conct.~nt rad;i. d(: :'-Ji. 1 000 nl.¡.!, J - 1 . - f)] su<>1 va 1. 00 g. el(_· nickel 

Snluc i<>n con\Pnt.r:-t.d<1. de e r. l ()00 111~~. 1- ! . J)i.sn0Jv:1. J.OOOg. dP. cromo 

grado an.l-lÍticn dt·· rnolihdato r1t" arnonio < .. n ag1F1. y <l\•lnya J. 

So1nc1Ón conccnfrLidn. 'v' JOOO rng. 1-l.- Di.suf"l'-·a 2.?. 0 (1 f.:O:· dp vanato de-

ar-nonio grado etn;:"t.1Íf·irn en 20 rn1 de pc~1-6;..:ido -:-1,~ hidrÓgi.:"nO 100 vr.l\11-ncncs 

SOLUCIONES DF: CALIT'\Hi\CION 

Dasado en 1.0 g. de rnucsl:ra y vollí.n,c-n final de 100 C. C. 

l\fANGJ\NESO 1 J\,fn) 

Soluc:iÓn stock dilu"Ída 
(lOO n1g. 1-1) l\.H .... 

1\.1n/ por ci~nto. 

NIOUEL 'Ni) 

Solución concentrada 
tzoo n-ig 1-1) ...... . 

Conc. /l\.1g 1 - 1 .•.•••••••• 

Níquel .. 

CRO:MO fer) 

II-I'1 s ta a O. S por cic rrto). 
Solución concentrada 
( S 0 Ü lrl g 1 - l ) . . . . . . • • . . . . 

o ·1. o 

o 1 

o 0.01 

o l. o 

o 2 

o 0.02 

o l. o 

2.0 s l º·o 15.0 

2 s lO 1 s 

0.02 o.os o.o 1 o o.o 15 

2.S s.o lo. o 15.0 

s 10 20 30 

o.os O.DIO 0.020 0.030 

2.0 4. o 6. o 8.0 

20.0 

20 

0.20 

20.0 

40 

0.040 

10.0 

' ¡•; 



c:on(·enti-aciÓn,ln"'lg l -1 .............. . 

CCTOl\tO r Cr) 

(II;\S{;L ·10 por <·ic·nt:o ..• 

TYl! .•••.• 

c:onc(~ntr;ic:ión/1'.rp, 1-1 ........ .. 

(IT;"tsta 12 por cjpnfo} 

l:..>a1·a cst0 rango , ... 1 qnc"rnac-1or 
dchc er~f;"tr en poni_ci()n gir<l­

do. ror: ... ,-;.-.... 

/l'dl. 
C~onccnl 1·ar iÓn/·r,·f.f! 1 - 1 
C:: ro1nn/l-..,nr e~ ("r1f0 :n. 25 el e: 
rr1nc-:~tr;1.). 

(TI<1.sf;c O. 2 por ci.,nto) 
Solución :-;!nck dil11i ... <la (100 
m¡; l -1) nol .......... . 
Conr.0n1·rél.ciÓn /I\1g 1 -1. 
1\.1olil)<1t"n0/T--:>or e i0n1-c"). 

l\10LTDDENO (l\1o) 

-

tJ"1otst~ O. S por ciento) 
So]uc:·iÓn concent·r:tc1;1 (500 mg-

1-l)J'vJl ...................•.. 
Conccntrac-ión/rng 1-1. 
Molil1de!no, por cjcn1·o ......... .. 

l\10LIDDENO 1 l\1o) 
'fI'1.sta l. O por ciento) 
Solución conccntracla '1000 mg­
~l--l)I'v11 .. o concc11traciÓn/mg~-l 
Molibc1cno~ por ciento ........ . 

o 

o 

o 
o 

o 
o 

o 

o 
o 
o 

o 
o 
o 

o 
o 
o 

5 

l. o 

10 
0.4 

2. 5 
25 

1 o 

2.0 
2 
0.02 

1.0 
5.0 
0.05 

1. o 
10 

o. 1 
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!O 20 30 40 50 

2.0 4.0 '6.0 8.0 to.o 

20 40 60 80 
0.8 J • (, 2.4 3 .. 2 

5 o 7. 5 l o 20 
25 75 100 200 

3 4 8 

5.0 10.0 15.0 20.0 
5 10 15 20 
0.05 0.10 0.15 0.20 

2.0 4.0 
10 20 

o. 1 o. 2 

2.0 4.0 
20 40 
o. 2 0.4 

6.0 
30 

0.3 

6.0 
60 
0.6 

8.0 
40 

0.4 

8.0 
80 

o. 8 

100 
4.0 

30 
300 

12 

10 
50 
0.5 

10.0 
100 

1. o 



V/\N/\DIO 1v) 
;:;oJnc ic-;n con( cnf·rad.:-i. (] 000 lng­

¡ - ¡ '!/!\ ! 1 •••••••••••••••••••••• 
(:n11r·cn1 raci,-;n/l'v11-~ 1 - l 
Va11,1.cl"io/p(')rc lo·nt·o •.......•..•• 

(¡ • o 
O JO 

o n. 1 

2. o 4. o (,.o 
zo .10 r.o 
o. 2 o. ·1 o.(, 

I t> • 

8.0 
80 
0.8 

NOTUvl/\.S EXISTF:NTCS nE l\1E:T0DOS Q<Jil\-1ICOS EN MEX!CO 

Det.(~rn-ii.n;--1.c iÓn r:l(_· C<t .-bono v·o1urn_{-:-;f"rico ------
Dc!1.~rn,in:-iciÓn d0 

1~0rsn] f;-if·o y ni snJuf:ato 

1Jc te rn1 i nac i Ón <ll"°! CornhnsHÓn clircct"a 

Cobre 
Yorlométrico. 

E Btafio 

10 
100 

1. o 

., ., 



ANA LISIS DE ACERO 

DETERMINACION DE ACE."R O COMUN AL C-ARBON 

En esta dctcrn-iinaciÓn el acero es quen-iaclo en atmósfera ele 

oxigeno, los productos volátiles de combustión son pasados 

a través de reactivos los cuales condensan o absorben todo, 

pero el oxígeno y el co2 , el COz es entonces absorbido en un 

recipiente el cual es pesado antes y después de que tome lugar 

la absorción .. 

Los pasos del proceso son ilustrados e orno sigue: 

77. 
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DETEHMINACION DE CAR.BON EN ACERO 

l\.-fn\.~¡-;tra ( J) 

1 
!· 

~·r·cmpcratura de l OOO- l 300°C: ,]opt:~ndic~ndo 

del ripo de arero 

i 
Oxígeno libre 

i· 
cle co2 y compueRtos orgánicos: 

¡ 
Rcsid110 Materia volátil 

En combinación Fe 2 03 J> Fc
2

0_
1 

con bases Mn 3 o 4 ,Cu0,Ni0 

SiOz 

so2 (fijado en parte) 

Paso a través de un agente oxidante 

1 
Condensado y absorbido en parte I=>resente aún 

J;-- __________ __¡ _________ ¡ 

so2 ºz 

coz 

H20 

so
3 

78. 

Paso a través 
J 

de un desecante 
¡· _____ ¡ ___ __ 

removido por Pres~nte aún Polo ahora enteramente 
condensación o absorción por reacti­

vos en su trayectoris 

•.\ 

Vasija pesada co'htenieno un­
absorbente alca.lino seguido por 

un desecante 
Eriteramente 
~crr1ovido 

·--·Preseiite--1ún 
..y 

o~ 

., 
' i! 

' .. 
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Por rnét-odo de cornbustiÓn directa Ín-i¿;tO<lo volum<"';trico) en aceros. 

RccorncnclahlP- pa1·a acpros al carbono y productos siderurficos con un 

cont(~nidn máximo rlel 6(~';,. 

Fun.da1nento. 

Consist-c en calentar hasta fusión en un horno eléctrico el metal reducido 

a part1culas finas y oxidar el carbono que contiene hasta co2 rr;.cdiante -

el paRo de una corriente de oxígeno puro, la mezcln de gases es medida 

en nna l"">ureta graduada de donde He pasa a un frasco para a·bsorber con 

una f;Olución de I<.0!-I el C0
2

, el resto de los gases es medido en la mis-

ma ln.1rC"ta obteniendo el 'i'o de C0
2 

a1:.sorhi..do. 

Calculas. 

El ~~ de C en la muestra. se obtiene as1, si la bureta está graduada en 

% c. 

o/o e = X B 

Por temperatura y presión actuales. 

B 
Factor = " (P - P) 

Po 
X To 

T 

L1 = Lectura. en la Dct. de 
Carbono en la muestra. 

·L = Lectura pr"'\.1eba de corree-
2 ción 

M - Peso muestra en gramCts 

B = Factor corrección. 
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p I=> res i Ón. barom0trica en rnm de Hg 

'< 
l~resión p de vapor del agua a la temperatura ele los gasC"s 

Po - Presión a la qlte se calihrÓ la hnret<l. ele Hg 

T Tc-rnpera.tura dc·l termómetro en }.:s. hur~ta en grados I<civin 

To Temperatura. a la cual se calibró la hure1:a. en ok 

Si la burcta mide rl vOllÍrrH.~n dentro del Coz en ml .. 

o/o e = 27.29 X v1 X D 

1'v1 

M = Peso en grarnos 

V l = Ml de co
2 

en la determinación del C 

V 
2 

= Ml .. de C0
2 

en la prueba de corrección 

D Densidad del bióxido de carl:>ono en las condiciones 

D = Presión y temperatura actuales_ 

D = 0.00871 p - P. 

T 

La densidad del co2 se puede obtener en· tablas const.ruÍdas a porcio -

nes y temperaturas diferentes .. 

... 



81. 

DF.TF'.l~lvUN/\C TON n E: rvr;\ NGA NESO E~¡ f\CEHOS C0l\11JNES AL Cf\RI30N 

E:n el sjguientt!" n"l<.~todo para l;l. clctc-rrninaciÓn dt• rn.-i. nganc-so en aceros 

comn:1es ;-il carhc5n, los puntos e sene ~a1t.~s flOn: 

l - La oxidación dc·l nitrato rnangancso a ácido pPrman~áni<..-o por la 

acción del bisrn.utato en solución de I-fN C> 3 <"lilnÍdo. 

2. r .. a rcclucciÓn de ácido pcrmangánico por el uso de soluci~""\ stan-

dard de FcS04 , añadida en exceso. 

2 HMn04 ~ 

3. La oxidación del exceso de FeS"'J
4 

por el significado de una solu­

c:iÓn cstándard de KMN0
4

. 

2 I<Mn0
4 

+ 10FcS04 r 16I-IN0 3 -----~ 

Si las soluciones standard de FeS0
4 

y de KMn0
4 

son exactamente equi-

valentes, la diferencia entre los volúmenes de cada que son usados re-

presenta el volúmen de permanganato estándard que contiene la misma 

cantidad de manganeso como la muestra de acero. 

Los pasos son mostrados en la tabla siguiente: 

·' . 
1 

'! 



DETERMINACION DE 1'!ANGA'.'JESO EN /\CF.TIO DE <-:ARRON 
OHDJN/\CT!/', 

Mu..:-! s ti-a 

Solul:iÓn de III'J0
7 

lt<1ilu(do ( l 

pb1iÍlil-i<-;T\ (1) 

Rcrnanentc e·~ sol ne iÓn 

l\,1nlNOz) _' H3V?-1: Vz0z(N03)3. 
corr1puestos org<"1.n1cos 

Cn(N03)z. Ni!NO::,)z. ~~102 X I>zº· 
H 2 so

4
, H 3 PO_¡ • UN03 

t '). 

l7:scape ele !"'Oluc-iÓn 

Con~pnestos de carbón, 
N y quiz..á.s a?'..ufre. 

Oxid:-t e iÓn p t·;-..-1 i n~inz-i r 
hir·vil~ndo 

cd'~-i }'-JaTiiO-. ~n solnciÓn -
12) 1 _., ,--

SoluciQn en rc~T1:1..nent-t..-~ 
Ilnn-104 , Mn02 , xH 2 0, u 3 vo,l' 
IJ~Crf 0 7 , Fc(N03 )

3
, Cu(N03 ) 2 , 

N1(NC 3)z,SlOz X HzO.B1(N03~· 
N.-.. N03. Na BlO:-s¡· II2Sº.1. Il~ PO.¡, 
I,IN0 3 1 -' 

Escape ele la solnción 

Dióxido de Carbono 

1 
Rc-ducción con u;.so3 y ebullición (3) 

Solución en rcmanenh.:: 

Mn'.N0 3 ) 2 , V 
2

o 2 (N0-,),1 , C r(N0 3 ) 3 , 
Fc(N03)3, Fc,SOc¡ C11(N03)z, Ni -
(N03)z. SOzxHzO Bi(N03) 3. NaN03• 
I-IzS0.1 , H 3 P04, HN03 1 

E~,;capc de la solución 

Oxidas de nitrógeno y 
azufres. 

Oxidación final con NaBi 3 en solución fría. dilución -
con 3r¿~1 I-IN03 , y filtración a través ele arbustos de cri 
sol ele filtración. 1 

Filtrado l' Residuo " 
HMm04.H3V04,HzCrz07 Cr -
(N03) CulNO~)z Ni(N03)z, S1 º1 Nz Ri03 SlOz X Hz O 
X Hzd Bi(N03)\. NaN03, HzS04 
H 3 P04 HN0 3 1 

Adición a solución standard de FeS04 INHz)zS04 
en exceso_ 

!.-
sol. st. de KMn04 

82. 

Titul~iÓn c~n una 

Mn(N03 ) 2 , H 3 vo4 , Cr(N0 3 )3_• 
Ni(N03)z· NiOz X Hzº· Bi(N03)3 

KN03, H 3 P04. HN03. 

Fe(N03)3, Fcz(S04)3, Cu(N03)2 
NaN03, INH4)zS04. KN03. HzS04. 



DF:TERMINACTON DE FOSFOHO F:N A.CEROS COJ\1UN:C'.~ 
/\L CAnnON 

Prc:_\r.tlca.rnente t-odo el fÓsfo1·0 en acero!;; cornunes al carhón -

ocurr~ en con·1bina.c:iÓn. dt~ hierro <·omo fósforo. Son cnnverti-

dos a Fe (N03 ) 
3 

y ácido ortofosfÓric:o disolviendo c-1 acero en 

I-IN0 3 diluído. dct:pués de lo cual el fósforo es precipit;-iclo 

corno fosfo1nolibdato de arno;iio. 

En el análisis de alta prcsiciÓn el precipit.ado c.s disuelto 

en NI-I
4

QH y el fósforo prccipit'l.do dos veces como fosfato de 

magnesio amoniacal, el ct1al es convertido a fosfato de mag-

nesio y pesado. En análisis ordinario. el fosfornolihrlato de-

amonio precipitado disuelto en un exceso de solucjÓn cstan -

dard de NaOI-1 11 la solución es titulada con solución estandar 

d-e FJN0
3

, el que es requerido para reaccionar con el fosfo-

molibdato. 

83. 
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DETERMINACION DE FOSFOHO F.N AC.EHO DE CAHBONO COMUN 

l'v1uc: ::> t"ra 

1 
Solu(·.iÓn. en IINO".S diluÍdo ~l), oxidación en materia orgánica con 
J-(J'\.1n04 y reducción de P~cc~•O J<::J\.1n04 por F'c.S0_1 • 

I-I3P0,1· F<!IN03f.3 MnlN03)2 HzS04 SlOZ X IIzº· 
CulN0

3
)

2
, Ni(N1 3 )

2
, I<::N0 3 , IJN0 3 

Neut.raliz.a.viÓn parcial por calentarn.iento a 45°c, adición ele 
(Nl-1 4 )

2 
Mo0.1 NII.1N0 3 , agitamiento, filtrnciÓn lavado. 

J::>rccipitado 

- l 2 Moo
3 

Método de molil:>dato de mag­
nesia. 

' ;l ,, 
H 

¡ 

Sol de un precipitado 'c·n exceso 
de una ,;ol. SL de NaOI-f Al 

l 
Adición de f0nolftaleina y 

prccipitac:lo en .1..JI-I4 0H. 

de F-Ig_lcl, digestión y filtración, 
~~~~~-1~~tl~l~z~~~-. 

Filtr·ado F>rA-cir:>itado ' 

Sol de 

adición 

tit\l.lación con solución ele 
I--IN03 exactamente 
lente a la solución 

¡ 
Na HP0

4 
Na 2 Moo4 

NaNo
3 

eqniva­
dc NaOH 

(NH4)zM004. NI-r.1 OH 
Mgcl 4H NH4 cl 

{c~scartada) 

Volumen de NaOH - volumen de 
l-IN0 3 = volurnen de NaOI-I reque 
rielo por el (NI-I

4
) 3 P0

4
. : ~ Moa; 

_ l_, 
Ip, nii1on 

MgzL 2°7 

Pesado 
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Al igual que (~l carbono. el fósforo t_~S otro elcrnento ·:~uya presencia 

en l:T1ayor o menor contc·nido es norn1al en aceros. 

Métoclo Voll.1T111..~tric-o. 

Consist<· en oxid<lr el metal con IIN03 y transforn-iar el fósforo en -

J-I
3

po_
1

. Las materias 01-gán.icaR y carbonosas se clirn.inan por oxida-

ción mediante I<1vin04 . El ácido fosfórico forrnado es precipitado como 

dato de amonio, al precipitado se le agrega un exceso <le NaOI--I hasta 

su disolución. valorándose el exceso con una soluci.Ón de 1-ICl, I-IN0
3 

Reacciones. 

A) P (Fe) .+ 3Hno 3 - -- - ~ H
3
P03 {- 3No2 

B) I-I3P04 t- 12 1Vfo0.1 (NI-I4)2 i 21 HN03 -----? 

(NI-I
4

)
3 

Po,
1

. 

e) 2 (NI-I
4

) 3 P 0 4. 

(NH4)2 Mo º4 

Cálculos. 

/. 
1 Z. 1vroo

3 
+- 21 NH

4 
N0

3 
; l 2H¡:.·o 

12 IV1oo3 + 46 NAOH ----.;> 2 (NH4)z HP04 

+ 23 Na2Moo4 + 22 H 2 0 

·\. 

Porcentaje de fósforo se calcula por medio de la ecuación siguiente: 

% P.= Vo Vl N x 0.001349 

M 

Vo = 1'v11.. de I-IN0
3 

prueba de corrección 

Vi l'vfl.. de FfN0
3 

gastados con ·la rnüestra 

n Normalidad solución de HN03 



86. 

M Gramos dí"" la muestra 

La r.ecisión. de los resultados es de.+ O.OOSo/c, 

Este elemenlo es tan'"l.bién de gran .interés. ~n lo'S·. ace~os pei-o se en- > 

cuentra en cantidad tan pequeña que los métodos dcbCn se satisfaCer 

requisitos estrictos en cuanto a exactitud. 

METODO EVOLUCION 

.. ·..:..:.· 

El método se basa en separar el asufi.-e contenido en el acero bajo la 

forma de I-I
2

s, el cual se fija en una s.oluciÓn amoniacal de CdC12 , · 

formándose Cds que se trata con HCl, valorandose el tt2 s desprendido 

con una solución de Klo 3 . Las reacciones observadas son las siguientes: 

CALCULOS 

FeS \ 2 HCl ------>Fe Cl2 -1¡ H2S 

CdClz \ H
2

S -----..:)-CclS ~ 2 HCl 

K103 i 5 Kl - HCl _:._ ___ .,.. 6 KCl 1 3 HzO i 3 lz 

H2S t 1 
2 

Para obtener el o/o de azufre en el producto deberá emplearse la fór-

mula siguiente: 
% = (V - V¡_) T X 100 

1\.1 

¡ 
i 

., .~ l' 
t: 
¡ 

i 
i 
J 
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V =· VolÚrnc.~n en 1'.11. de la solución de yoclat-o gastarlo en la titulación 

de la mt1cstra 

\rl = VolÚrncn en Ml de la solución de yodato, gastado en la titulación 

de la prueha en blanco. 

T Título de la sol. de I<l0
3 

''xpresado en g/J\,11 dc S 

M Peso de la muestra en el a~cro t.-!n gramos 

R cprocluc ibilidad t- 0.005'% 

COJ\,1DUSTION DIRECTA 

Fundan, e nto. 

JO:l azufre del acero se c:onviertc a Saz por combustión en corriente 

de oxigeno, este So2 se absorbe en una solución acidulada de un yodu-

ro con solución O.e alrnidÓn y es determinado durante la combustión, 

por titulación con I<I0
3

. 

REACCIONES 

6 H el -----7 31 2 -t 6 Kcl t 3 H 2 0 

502 +- lz = HzO -----7 HzS04 = IJl 

CALCULOS 

o/o S = (A B) x T x 100 
l'-1.\. .. .... · 

_!\. Ml de sol. Valorada de Kl0
3 

necesarios para titular la muestra 

B = 1v!l de sol valorarla de Kl03 necesarios para la titulación en 

blanco. 

T = Equivalente del azufre de la solución valorada de Kl03 en gramos 

/Ml. 

M = Peso de la muestra 

1; 
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STLICIO 

l\10tn<1o rlc-l .:ícido pcrclo1·ico4 

El Silic-i.o .se (._'ncnentra norn"lalmcnte en. los aceros, l:>ajo la forma de 

<le o::idaciÓn corno S 1 o 2 hidi.·alado insoluble, que f;ltr;:lClo y c..-;-tlcinado 

es posteriorrn(•nte t·r;ttado con I--If para su volatili...-;aciÓn. 

REACCIONES 

10 NO • 3Si o 2 -+ 14 H 2 0 

CALCULOS 

% S = -16.745 (C1 

G l = Peso de:!.. crisol de 

en gramos 

M 

p 
l 

antes del tratamiento con Hf. expresado 

c
2 

Peso del crisol de Pt después del tratam·:.ento con I-Ií. en gramos .. 

c
3 

= Peso del crisol de Platino, en. la prueba en blanco, antes del 

tratamiento con. I--If, en gramos 

c 4 = Peso del crisol de platino en la prueba en blanco despues del 

tratamiento con Hf, expresado en gramos .. 

M = Peso de la muestra del acero, en gramos 

REPRODUCIBILIDAD 

Hasta un contenido de 0.70o/o d'? s 1 + 0.02o/o 

Más de 0.70A 1.50% de silicio+ 0.03% 
Más de 1. 5 Oo/o de silicio -!" o_ 04% 
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DETERMINAC:TON DE CROI\.10 EN ACE.qos DE CROMO-VANADIO 

En esta dctcrn""l~naci(5, la cual ilustra los mét0dos volnrY1Ptricos 

rápidos a :rn.cnudo son usados en an;íli:=>i.s de matcrialc~s rnct-a -

lÚrgicos, la niuestra dt"'l acero es disuelta c-n un:-t mezcla dc­

r-r2so4 y fosfórico diluído y la RoluciÓn e~ tratada en sucesión 

con (1) III'-T0
3

• _/'\.g!'-J0
3 

y persulfato de amonio, (3) ácido hidro­

c:lÓrico diluÍdo 14) una soh1ciÓn estándar<l de KMN0
4 

los pasos 

del proceso se ilustran a -:::ontinuación. 



DETEHMlNACJON DE CHOlv!O EN ACl'::R OS DE CHOlV!O-VANADTO 

1\111cst ra 

j. 
Solución I I

2
.S0_1 

¡;-----------·---·-- -------------
SoJ nc ion c;af c~ . 

Tf 2 S PI 13 ,,¡. 
1-Iid roca rbnros 

t 
c:a.rhuros 
cromo y ª'' 

va na dio 

F:vaporación con HN0
3 

(2) 

r 
Solución Heliduo 

~! ·a .L\.C.S1 UO 

Vigoroso calentaniiento (4) 
Sol uciÓn------------------Ga s -------- Re si duo 

H O 
2 

º~z 
H 2 cr

2
o

7
, H 3 V04 , Mncl 2 (Nl-I4 ) 2 so_1 

Fe(so4). SlOzxHz º· AgN03. H3P04 

1\1n o 2 X Hz O 

H
2
so

4
,HN03 f ___ _ 
____________ A_diciÓn l-Icl y calenta..a..dento 

Soluci6n Cjas--·-·-·-----~csicluo 

l. 

H CrzO ,H3VClz.(NH4) S04 ºz \ 
F~So4 sio

2
x Hz O Adición de FeS04 0. IN en exceso (6) 

Solución Residuo 
CrzlS04)3VzOzlS04)zFeS04 HzS04SiOzHcl--- Agcl 

,. Titulación con KMN0
4

0. l N (7) 
Solución 
Cr2 (§o4 )

3
, N

3 
vo4 ,Fe2(S04 ) 3 , KMn04 -------

Mnclz, (NH4)z S04 , SiOzxHzO, clmS04, KzS04 
H3P04.HN,Hcl HzS04 

Residuo 
A gel 

90. 
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DETF:Hl\~I0!,\C!ON DE V/\"JADIO EN /\CEROS DF: 
l.P.Ol\10 V/\N/\D!O 

fF;n la solu..-iÓn quP qtH.•dÓ d~· la determinación de cromo) 

SoJu .. :ión 

Adición de Fc:S0 .. 1 en 
1r 

rr1odcra.do exceso 

I-IzS04, I-IN0
3

, I-JCl 

v 2 oz (so4 )z• Crz (so4 ) 3 • Fez (so4 ) 3 • (NH4 )z s
2

o 8 .. MnCl 2 

(NH4 )
2 

so
4

, s 1 o
2 

x I-I
2
o. Jvrnso4 , r-:

2
so

4
• AgCl 

Titulación coh solución esté!.ndarizada de 
I<:MN0

4 

H3 vo4. I<JVh04. Crz (S04)3. Fez (S04)3. {NH4)z Szºs· MnC12 

(NH4)2S04• S1º2 X H2º· MnS04. AgCl. I-I3P04 HzSº4• -

HN03 , HCl 



CAPITULO VI 

PARTE EXPE R IM ENTÁ L. 

TEC--:NICA Ei'vl PLEADA º 

a} }=>ara nuestr;'l. part:e c:xpcrin·1.ental de las seis muestras de acero a 

dete.rrninar s0 pe~-;aron las siguientes cantidades: 

MUESTHA ACF;R O TIPO 8E30 = o. 7420 g 472 mg 

lvIUESTHA 2 ACERO TIPO 12E = 1. 0340 g 1034 mg 

1"1UEST'RA _, ACERO TIPO 316L o. 5 755 g 5 75. 5 n,g 

MUESTHA 4 AC::ERO TIPO 316 = 0.6040 g 604 1ng 

Jv!UESTRA 5 ACEf{O TTPO ESPECIAL 0.2336 g 233.6 n,g 

lV!UESTRA (, _/\ <: F:H <~ INOXIDABLE = 0.6452 g 645.2 ing 

Cada peso de rnuestra fue colocado en '-Ul. vaso de precipitados de 

150 eº eº y agrcgilndos~! ácido nítrico·+ clorhídrico 1:1 o sea 5 ml 

de ácido nítrico + 5 i-r1l de agua destilada y 5 n~l de ácido clorhí­

drico + 5 n,1 de agua destilada y se calent6 hasta disoluci6n de las 

muestras, tapando con un vidrio de reloj los vasos de precipitados 

después de pasado un ticinpo se observa la disolución, se lava per­

fcctani.cntc el vidrio de reloj y en caso de que haya quedado residuo 

como sucedió para nuestras muestras 3 y 4 se agrega ácido percló-
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rico +agua destiladn. l : 1 y se prosig:ue el l:alcnlan1iC"nto hasta. hu-

n.-i.os. finaln1entP fueron filtradas t·oda.s las nl.llí!Stras. la'-··a.ndo el 

rc-siduo Cf)n .5.c:ido clorhídrico --f a~ua de:--:;t!1<tda. Se a.fnraron las 

llTucslra.s a 100 rnJ. 

Se hicir~ron la!i diluciones apropiada.s de lat-> soluc:ionPS <"'onccn.-... 

tradas para carla clcrnPnto a determinar y ést·a~-> fueron guardad¡:-_s 

en sus respectivas botellas de pl:Í.st:ico pa.ra postcrinr utilización. 

I.Jas dilucion_es de la solución concentrada son citadas para. cada 

clc1-i.i.cnto en las condicionen standard del rnétodo analítico para. ab-

sorci6n atómica. 

Se procedió a leer en el aparato de absorción primeramente todas 

las soluciones standard para cada clen:Jento y postcriorn-iente la 

lectura de las r:nucstra.s de acero fueron leídas para la escala de 

absorción~ pudiéndose ele esta r:nanera tener la '"l...;urva de calibra-

ci6n dada por las soli.1cioncs stan<lard. De- la cual es factible obte-

ner la concentración <le cada rr1nestra· en el clcrrl.cnto a clctcrn-iinar. 

Esta lectura se hace con previa corrección de los valores de ab-

sorci6n a por ciento de absorbancia y dado que nuestras solucio-

nes standard son de concentración en p. p.m .. obtendremos una 

lectura de concentración a una absorbancia dada. 
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b} CR0l''10 (Cr) 

Condiciones standard. 

Soluciones analíticas .. 

Solución conc:1~ntrada,, 1000 p.p.n-i. de C::r en .snlucíón ¿-tcuosa .. 

Soluciones St;in<lard de c:r. 25 n--il de solu~iones conteniendo 5, 10, 

R.;:ingo Óptin-icJ de. t.r~abajo. de 2 a 20 p .. p.m .. en solución ac1...1.0Sa. 

Condiciones de operación,.. 

I..,ongitud de onda 3579 A 

Rejilla 

.Fuente - cátodo hueco 

Combustible - acetileno 
(flarna reductora} 

Oxidante - Aire 

Modelo 303 
nango u. v. longitud de onda 358 

Rejilla 3 (O. 3 n,1-n, 2A) 

Fu.ente use la corriente de la 

lán-ipara 

Flujo 9. o 

Flujo 7. 5 

Sensitividad y 1rrnite de detección. Usando soluciones standard la 

sensitividad de Cr es alrededor de O. IS p.p.n-i. para 1% de absor-

cióno 

Interferencias. En la ílama de aire acetileno la absorción de Cr es 

bajada por el fierro y el ní"quel, la interferencia no existe en la fla-
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rn;i de óxido n.itrnsn-a~ <~li1t-no .. 

l~~la1na • .I_,n d1»ter111inación de! c:r reqllÍ<!re u.n.-i ric.:-""t flani. a anaa­

rilla de Q.jr, .... acc;~til(~nn,, J .... -i. absor,·i<)n PS sensitiva a Pl r;"'lclio del 

ro1-nbustihle de aireº 

La f1ani.a de óxido nitroso provee una sc~nsif·ividad de O. 4~> p .. p. rrl. 

para l~:i de absorción pero reduce o clin,_ina. interferencias que 

ocurren en la fJarua <le aire acetileno. Con Ja fl:1.n1;:t de 6xido ni-

t·roso acet:ilcno ~] rango n""!.i:--:irnn <le trabajo ele cron-io es de 5 a 

50 p .. p. n,., en solución acuosa. .. 

Lámparasº Lán--iparas n""lnltielerncntos conteniendo las siguientes 

con1binacion<~S de elcrncn.tos:. pttcden ser utilizadas: 

Cr -Cu- Co-l\1n-1'Ti 

Cr-Cn-Ni-Ag 

Cr -Co-Cu-Fc-N!n -Ni 

Cr-Cu-Fe-Ni-Ag 

A contir11.l.ación damos un n'"tétodo en1.pleado en las aleaciones ba­

jas de hierros y ci c:eros para l::i. dctcrn"l.inación de cromoo 

El procedirniento es ajustado para la concentración de crorr10 

entre .. 2 y .. 002~'º en la muestra de hierro o acero. Algunos ir-
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mitcs :inás bajos pueden ser alca.n~ados por el uso de la esca­

la de expansión .. Las concentracionc-s ndis altas dc-berán ser 

detcrn-iinadas por ~] uso de un~1 <.·;intidad n-.ás pequeña de mues -

tra y tanto hierro dcbcr.:i ser añadiclo a los st;indard <~omo el 

que esté presente en las n,nestras .. l .. as intPrfercncias pueden 

ser encontradas ~n i-x1ucstras conteniendo más de un s~;, de ní-

quel y n-iá.u de 50~ de \V o más <le lo/o de Mo. 

Por consiguiente la adici6n de 2o/o de cloruro de arn.onio ha sido 

encontrado que elitnina la interferencia <le Fe en el aniilisis de 

1 a 4 p.p. n-1. de Cr. 

Reactivos: 

H
3
P04 

(gravedad específica 1. 75) 

H 2 so4 
(gravedad específica 1. 84) 

HN0
3 

(gravedad específica l. 48) 

NH
4

Cl (solución al 2%) 

Soluciones Standard. Prepare una soluci6n conteniendo 15% (v/v) 

de H
2
so

4 
y 15% (v/v) de ácido fosf6rlco. 

Standard de Cr. 

Prepare 25 ml de soluciones conteniendo 1% de fierro y 4. So/o de 

ácido fosf6rico y 4. 5 de ácido sulfúrico. 
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Las condiciones uti lizadns snn las concliciones strindard para 

c.-. 

Preparación ele la 111t1estra .. 

Transfiera una 1nuestra pesada de hierro o acero de al rededor 

de 1 gr a un n-iatraz ele 124 ni.l. Añada 30 rnl dP. solucif.n1 ácida 

y caliente. Evapore a huinos por un rninuto 7 y el residuo del 

extracto es t~n.f1·ia.do con 30 n-il de agu;-i. y digiera por 5 n1in. 

Se filtra a través de papel filtro '\Thatn1an 5-!l en un rnatraz vo­

lun1étrlco de 100 n_,l. enfrrc y afore hasta la n-iarca. 
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e) MANGl\NF.SO (Mn) 

Condiciones standa1-d .. 

Soluciones analítica.s. 

Soluci0n e oncent<·ada. 1000 p. p.m. de Mn en solución acuosa. 

Standards de J\1n. 25 n-11 de .soluciones conteniendo 5, 10, 15, 20 p.p. m. 

de Mn. 

Rango óptimo de trabajo de 2 a 20 p. p. n>. de 11.'!n. 

Modelo 303 

Longitud de onda 2795,27')8,2801 Aº - rango de U.V. Long.ele onda 279 

Rejilla 

Fuente cátodo hueco 

Combustible - acetileno 
(flarT'la -oxidante) 

Oxidante-aj re 

Preparación de la n-iuestraº 

-7A 

- T:Jsc la corriente de la lárnpara 

- Flnj:::> 9. O 

- Flujo 9. O 

Coloque la inucstra en solución y diluya el contenido de Mn hasta 

que se encuentre en el rango de 2 a 20 p. p.m. Solamente ha siclo 

observada como interferencia el silicio cuando se utiliza la flama 

de aire -acetileno. 

Sensitividad y li"mite de detección. Si una gran resolución es usa-

da (2 A); la Irnca de 2 801 A ºpuede ser excluída de la lfrica de 

2 795 y la sensitividad au1nentac:la alrededor de dos veces cuando 
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las condiciones standard son usadas_ ln sengitividacl pa.1·a las 

líneas cnn1binad:i.s es alrc;!de<lor de O .. 1 O p. p. n.1., rl(· !\tn para 

1 '~~> de ahsorci ón .. 

Flar-na. La flarna de óxido nitroso acetileno provee una. scnsiti­

vidad de Oº 3 p .. p .. rr1. para lr:1o de absorción.. c-:::on e.sta llarna.. el 

rango n1áxin""lo de trab3.jo para manganeso es de 3 a 30 p. p. tTl.. 

en solución ~cnosa,, 

Las lárnparas rr1últipcs que pueden ser usadas con las siguientes 

co1nbinacioncs se citan a continuación: 

Mn-Co -Cr-Cu-Ni 

lvtn-Co-Cr -Cu-Fe-Ni 

Mn-Co-Cu-Fe-Mo 

Mn-Cu-Fc-Zn 
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d) .lvlOLIT:IDENO (l\1 o) 

CondicionPs Standard., 

Solución conrcntr:-irla .. l 000 p. p.m. de l\.1o en solución acuosa. 

Stand.:i.rds de i\.ifo-solucioncs de 25 n-il conteniendo zs. 50. 75 y 100 

p. p. rn. de l\·lo. 

Rango 6ptim o de trabajo. De l O a 100 p. p. n•. de :!'vio. 

Condiciones de operación. 

Longitud de onda 3 133 A 

Rejilla 

Fuente -cátodo hueco 

Com bu sti ble -acetileno 

(flama reductora) 

Oxidante N O 
2 

1Vlodelo 303 

Rango U. V. Longitud de onda. 313 

Rejilla. 

Fuente -1:1se la corriente de la lám -
para 

Flujo 6. o 

Sensitividad y límite de detecciónº La sensitividad de la determina-

ci6n de l\1o es alrededor de o. 6 p. p.m. para 1~1º de absorci6n. El ir-

mi te de detecci6n del modelo 303 es alrededor de O. 03 p. p.m. de Mo. 

en soluci6n acuosa. 

Flama .. En aire acetileno puede ser usada para determinar Mo también. 

pero las inter.fcrencias serán mucho más grandes. 

Lámparas. Las lániparas conteniendo Mo- Co- Fe- 1'vln- Cu son apro-

piadas y pueden ser usadas con utilidad para estas detern-:iinaciones. 
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e) NIQUEL (Ni) EN J-JIE:RHO Y ACEJ~OS 

Sstc n'létoclo que van,os :-1 citar a continua~-ié>n t-~s \ttiliz<"ll)l<"' p;:i.ra la 

determinación rle nÍcjucl en hierro y acero en nn ranf:!.O dC" O .. 001 a 5ºío. 

Rcactivos 0 

H
3
Po

4 
(gravedad específica l. 75) 

rr
2

so_; (gravedad espPcífica 1. 84) 

IrN03 (gravedad específica 1.42) 

Soluciones standard. 

Soluc::lones standard de n_fguel., Prepara 25 rnl de soluciones cante-

niendo la can U dad de Ni y hi<~rro listadas ahajo en la tabla .. Cada 

solución puede contener 4. 5 v/v de ácido sulfúrico. 

Solución ácida. Prepare la solu.ción conteniendo l Sc;'~ v/v ele ácido 

fosfórico y 1 Sf}1
0 v/v de ácido sulfúricoº 

Preparación de la rnuestra .. 
Standar<ls 

Contenido observado Tamaffo muestra (g) (A) p. p. in. Ni o/ci 

% Ni º· 1 
3, 415 50,40,30,20 

5 0.5 1. o 3,415 50,40,30,20 

0.5 o.os 50, 40, 30, 20 

º• 1 0.001 1. o 2,320 
1 º· 7.5,5,2.5 

Fe 

NO 

1 

1 
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Transfiera la n1t1e.stra pc-asclda de- hierro o acero de alrededor <lel 

tarY1año indíc;ido en la t;ibla a un rccipientt~ de I2S n,1. f\.flada 30 1nl 

de so],1ción ;"i.1...·ida y c-rtliente. 

Afí:i.da ácido ntt:rico goteando (ciertas cla.scs de ale<tciones pueden 

r<:querir agu.:t regia. p<'l.r;"l clisoluciónj. I~vaporar a hurY1os ligeros por 

un n,inuto, extraer el residuo frío con "":O n1.l de agna y digerir por 

5 rninut:os 0 Si la filtración es ·necesaria filtrar en ~apcl filtro \Vhatm an 

541. 

Filtrar en un 1natraz r-ni volu1nétrico de 100 n--il y aforar a la ni.arca. 

A continuación se cian las condiciones de operación standard para Ni, 

Condiciones de operación ti.el Niº 

Longitud de onda 

Rejilla 

2 320 

Fuente cátodo hueco 

Con,bustible-acetilcno 

Oxidante -a ir e 

Modelo 303 

Rango U. V. Long. ele onda 232 

Rejilla- 3(0. 3 :-i-.n-.. 2A) 

La c·orriente de la lmárnpara 

Flujo 9. O 

Flujo 9. O 
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f) VANADIQ__{y) 

C;onclicioncs sL.i.nclard para Vanadio. 

Solución concentrada 1000 p. p.m. de V en solu.ción a.cuas?-• 

Standarcls de V .. 25 ni.l ele soluciones conteniendo 25, 50, 55 y 100 

p. p. n-i. ele V. 

Rango 6ptirno de trabajo. 5 a 100 p. p.m. ele V. 

Condiciones de operación .. 

Longitud de onda - 3.183, 3184, 3185 Aº 

Rejilla 

Fuente-cátodo hueco 

Combustible-acetileno 

Oxidante N
2

0 

Determinación de V en acero 

Modelo 303 

Rango U. V. 
Longi tucl ele onda 31 8 

Rejilla - 4 (1 nirn-7 Aº) 

Use la corriente dada en la 
lán-.para 

Flujo 6. O 

Este método que se cita a continuación provee en la determinación 

ele V en aceros un rango de O. 02 a O. 06o/o de V en acero. 

Reactivos .. 

v2°s 

HCl, HN0
3

, H
2
so

4
.y H

3
P0

4
• 
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Las solllciones !':;tanc:larrl '1,.e scni. prep=i.r.:-i.d;is contcnic-ndo O, 2, 4, 6 

p. p .. n-i. de V., 

1 .... as soluc:ioncs d(~ ácido Sltlfúricu y :icido fosfórico son preparadas 

cada un.a al l 5f~,~ºª 

Preparación de la rnuestra .. 

Pesar aproxirnndamentc 0 0 5 g:rs. de muestra en un n.-i atraz de 100 ml 

y añar1a 20 tnJ de mc--zcla de 15~·~) de 5.cido s1.tlfúrico y 15'% de ácido fos­

í6rico .. La n""lc:z;cla es calentada hasta reacci<'Sn ·conJplcta y concentrado 

de ácido nítrico qnc es añadido goteando a la soli.1ción a '-lil rnatraz 

volumétrico de 100 c. eº y después enfríe y diluya hasta la marca. 
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D) CALCUL_92' UTILIZADOS 

Lc:.._·_tu1~a P. P .. 1''1. obtcnl.d.a de la curva de calibraci6n (rng/:t-.) cantidad de mg en 100 c. c. 

(aforo de n1uestras ). 

1-:>e.so de ln. 1;.'lucstrn (en. rng) = 100~~º 

Cantid~tl n1.g en 100 c., c .. = x X 0;0 del elemento en la muestra 

El ~~. 1:~e por ser el componente ele composici6r1 ma"'yor se detern~ina.. por diferencia 

0;n ~ y 2_ no se dctermin.a.r1 por o..bsorci6n atómi.co... (?-Jo existen 15.rriparas para estos elementos)ª 

NOTl\.: Para efectos de cti.lculos considcra.1T1.0S que los únicos elementos integrantes del 

~~ceru eran: C, Mn, Cr, Ni,. V, S, Si, Fe., 



.A.::ero tipo 8E30 
(% Fe = 9 7. 8 9 3 ) 

l'v1UESTRA 2 
;'A.::éro Lipa 12E 

('f., Fe = 97. 3986) 

J\.rUESTRA 3 
Acero tipo 316L 
('/ó Fe= 79. 126) 

l'v!UEST.RA-! 
Acero tipo 316 
(%Fe= 69. 064) 

. l'v!UESTRA 5 
Ac-ero tipo 8630 Esp. 
('l·ó F'" = 93. 256) 

1'-1UESTRA ó 
Acero inoxidable 

. (o/o Fe = 9 2. O 7) 

% e % l'vln 

o. 271 0.808 

o. 194 0.870 

0.028 0.23 

o. 116 0.99 

o. 362 1.54 

2. 01 -

E) RESULTADOS 

%Cr %Ni 

0.47 o. 154 

o. 72 o. 16 

15. 3 4.3 

22. 8 5. 79 

º· 12 3.08 

o. 21 4.9 

,• 

ªÍo V % s Si 

0.404 

--

0.010 o. 0394 0~61 

o. 112 o. 039 o. 865 

.,-'.:' 

¡ 
J 

l 
1. 24 o 1 

: - ¡ 
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º· 53 1.112 ' 
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109.· ; . 

f) CONCLUSIONES 

a) El acero que encuentra a.pli'-abilidad· en gran. escéiJa, posee por-

piedades que lo delirnitan para nn. d.etern1inado. uso,. ya· .sean pro·-~· 

piedades frsicas: de gran conductividad,. de baja conducf:ividad,. 

ferromagnéticos,. paran-iagnéticos,. d:ur.os,. ·resistentes al .frío, 

calor,. cte. 

b) Deternünante es tarnbién la cantidad de carb6n, pudiendo dar úri 

acero de carbón. bajo,. medio y alto .. Y su consiguiente aumento 

traerá como consecuencia 1.Ina baja. en el punto de fusión,. u.na 

mayor pureza o bien menos dúctil. 

c) El contenido en los eleinentos de aleaci6n va aunado a las propie -

dades del acero, de allí su importancia en conocer las concentra-

clones por métodos precisos que ahorren tiernpo,. costo y eficien-

cia en dicha operación. 

d) El §_y ..1? son originarios de la 11/{en~. el Ni es de los más impar -

tantes de las aleaciones y pudiendo llegar de un lo/o a un 50'% ori-

ginando un.a gran resistcnciaJt Si y l\W• no se consideran. elemen.-

tos de aleaci6n. Cr varia de un 1% su cantidad y en aceros inoxi-

dables Jlega hasta un 12%. 
¡·' 

¡ 
¡ 
J ¡ 



1 lo. 

e) La calibr:tcitjn para nn clct<~r1nin.-::tdo aparato st. .... fHtedc hacer 

fáciln""lcn.tc- y:i. que si la ab.'.-;orciGn cnnt ra cnncc!ntr;·~ci.Ón no 

sic1""t1pre e~~~ 1in,_"!al.1a alJsorl>.1.11<·i~1.Y la (·nnl·c~ntr;'lci()n si lo es,. 

vas pr-Pcisa:3 qnc ílju:.ten loE' punto:-; por rC!grr~sión linPZLl~ es-

tos puntot> H·.-~r;ln lo;; !"';t-.-,n,1arcl.s los ..._·ua1f~~~ d;lr."'ln tln punto a ca-

d~ absorh;in.c!.:.!.. r111l~ c:urrc:~·;pondt_~r;;:n. z-t nn.a cnncc-nt-racj Ón que 

busc.:1rno::> ~·:-vit;!l""':.<Í() f•1·rnr,.-.. ·-; : 1 1 <:;!.Jc-11]<, . .._.~~~11.-::~l, t.!..n1l)i.i':n C!~ fac-

medio de un::i lTt;'Íqnin.¡-t \\T;-1rq~ prodl<cir ~ll '--oncPnl'r:-!_cic'>n exac-

tani.cntc con v<trias cif1·;is de::-;pu(·~; drl rn1n.to rlecirn;;'ll.,. 

f) Asr técnicas n1o<lcrno..s se pont::-n en t1r>o para ser,ricio del que 

desea investigar, controlar :-tlg\u1. ace1·0, cnn ;ihorro de tiempo 

)r cxactit-11<l plena, evit~n.<lo C":rror hu1Y1~no, que repercutirá en 

el mejor ap:rovcch:i.1-i-1icnto de l..l.n .:-tn:'Ílisis quín1ico de un acero 

por absorción atÓnLica, a.sí corno considerable poca. n-ianipul~-

ci6n como son rn étoclos tr:idicionalcs exactos pero de rna.yor 

en-ipleo de ticrnpoº 

\ 
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